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Titre : Etude d’un traitement multifonctionnel vert pour la protection contre la corrosion de 
l’acier au carbone API 5L-X65 en milieu CO2 
 
Résumé : L’objectif de ce travail de thèse a été d’évaluer les propriétés inhibitrices de corrosion 
d’un traitement multifonctionnel utilisé dans l’industrie pétrolière. Dans la première partie de la 
thèse, l’influence des conditions hydrodynamiques, du temps d’immersion et de la température sur 
les processus de corrosion de l’acier API 5L-X65 en milieu CO2 en l’absence d’inhibiteur a été 
étudiée par des mesures électrochimiques (courbes de polarisation, courbes de Levich et 
spectroscopie d’impédance électrochimique) avec une électrode à disque tournant. A partir de ces 
essais, la vitesse de corrosion a été calculée pour les différentes conditions expérimentales. 
L’analyse couplée des résultats électrochimiques et des analyses de surface suggèrent la formation 
d’une couche de produits de corrosion, principalement de carbonate de fer qui recouvre la surface 
du métal et conduit à la diminution de la vitesse de corrosion quand le temps d’immersion, la 
vitesse de rotation et la température augmentent. La deuxième partie de la thèse a été consacrée à 
l’évaluation d’un traitement multifonctionnel contre la corrosion. Ce traitement est composé 
principalement de produits extraits de l’Aloe Vera (gel de l’Aloe Vera et « acibar »). Ces produits 
ont été choisis car ils empêchent la formation simultanée d’hydrates et de carbonate de calcium. 
Ces composés « verts », ainsi que la dodécylamine, qui est un inhibiteur de corrosion commercial, 
ont été testés à l’aide des mesures électrochimiques et par perte de masse afin de comparer leur 
efficacité et d’évaluer un possible effet de synergie lorsqu’ils sont utilisés en mélange. Les 
produits testés séparément ont un pouvoir protecteur comparable et il n’a pas été mis en évidence 
d’effet de synergie. En revanche, il a été montré que les composés sont compatibles entre eux. 
Ceci constitue un point très important pour l’utilisation de ces traitements qui permettent 
d’augmenter la fiabilité et la rentabilité pour la production du pétrole et du gaz. 
Mots clés : corrosion en milieu CO2, inhibiteurs de corrosion verts, mesures électrochimiques, 
carbonate de fer. 
 
 
Title: Study of a multifunctional green treatment for corrosion protection against of carbon steel 
API 5L-X65 in CO2 medium 
 
Abstract: The objective of this work was to evaluate the corrosion inhibitive properties of a 
multifunctional treatment used in the petroleum industry. In the first part of the thesis, the 
influence of hydrodynamic conditions, immersion time and temperature on the corrosion process 
of API 5L-X65 steel in CO2 medium in absence of inhibitor was studied by electrochemical 
measurements (polarization curves, Levich curves and electrochemical impedance spectroscopy) 
with a rotating disk electrode. From these tests, the corrosion rate was calculated for different 
experimental conditions. The analysis of the electrochemical results and surface analyses suggest 
the formation of a layer of corrosion products, mainly iron carbonate which covers the metal 
surface and leads to the decrease of the corrosion rate when the immersion time, the rotation 
speed and temperature increase. The second part of this work was devoted to the evaluation of a 
multifunctional treatment against corrosion. The treatment is mainly composed Aloe Vera extracts 
(Aloe Vera gel and "acibar”). These products were chosen because they prevent the simultaneous 
formation of hydrates and calcium carbonate. These "green" compounds and dodecylamine, which 
is a commercial corrosion inhibitor, were tested using electrochemical measurements and by mass 
loss in order to compare their efficiency and to evaluate a possible synergistic effect when they 
are used as a mixture. The products tested separately have a similar efficiency and did not reveal 
any synergistic effect. However, it was shown that the compounds are compatible. This is an 
important point for the use of these treatments which can increase the reliability and profitability 
for the production of oil and gas. 
Key words: CO2 corrosion, green corrosion inhibitors, electrochemical measurements, iron 
carbonate. 
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Les équipements métalliques sont soumis à diverses formes de dégradation dans 
chacune des trois branches de l’industrie pétrolière : amont (exploration et production), aval 
(raffinage et distribution) et chimie. Parmi ces dégradations, certaines sont liées, en service, 
au phénomène de dissolution du métal : il s’agit de la corrosion. Les environnements agressifs 
rencontrés sont constitués par des espèces acides et comprennent le dioxyde de carbone (CO2) 
l’hydrogène sulfuré (H2S) et des acides organiques. 
 
Les moyens de lutte contre la corrosion sont de deux types : (a) soit utiliser des 
alliages spéciaux plus résistants ; il s’agit de remplacer les aciers au carbone par des aciers 
alliés, principalement des aciers inoxydables à base de chrome et de nickel. Ces aciers sont 
notablement plus chers, leur mise en œuvre est souvent délicate et leurs caractéristiques 
mécaniques peuvent être différentes de celles des aciers au carbone ; (b) soit conserver les 
aciers au carbone ou les aciers faiblement alliés et les protéger, par des revêtements 
anticorrosion ou bien par l’ajout d’inhibiteurs de corrosion au sein du milieu.  
 
Les compagnies pétrolières ont des politiques différentes quant au choix entre ces 
deux moyens de lutte contre la corrosion. Cependant, la plupart des compagnies utilisent 
systématiquement l’acier au carbone partout où cela est possible. Cela signifie que les 
installations doivent être protégées à chaque étape de la production par des formulations 
inhibitrices. Les produits chimiques utilisés peuvent être des composés simples ou des 
mélanges de différentes substances chimiques applicables à des fins multiples, qui sont 
appelés traitements multifonctionnels. Dans ce contexte, il est devenu nécessaire de proposer 
des traitements à base de produits non toxiques et économiquement viables. 
 
Motivée par le développement de produits verts, l’entreprise Petroleos de Venezuela 
(PDVSA) a proposé l’utilisation de deux produits extraits de l’Aloe Vera (le gel et l’acibar) 
pour limiter la formation de plaques de carbonate de calcium (CaCO3) dans la production de 
pétrole [1, 2]. D’autre part, PDVSA a exploré la possibilité d'utiliser ces mêmes formulations 
dans la prévention de la formation d'hydrates de gaz naturel. Les hydrates de gaz naturel ont 
l'apparence et la consistance de la glace. Ce sont des molécules de gaz (comme le méthane) 
entourées par un réseau de molécules d'eau disposées en cage, qui peuvent conduire à 
l’obstruction des canalisations de pétrole ou de gaz d’où la nécessité de limiter leur formation. 
Dans les deux cas, les produits formulés à partir d'Aloe Vera présentent une action 
bifonctionnelle pour empêcher la formation simultanée d’hydrates et de carbonate de calcium. 
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Il est donc intéressant d’évaluer l’efficacité de ces produits en termes de protection contre la 
corrosion en milieu CO2. 
 
De manière générale, les connaissances sur les mécanismes d’inhibition de la 
corrosion ne permettent pas de comprendre tous les paramètres expliquant l’efficacité des 
molécules qui sont au cœur de formulations empiriques. Pour cette raison, le but du présent 
travail est tout d’abord de mieux connaître le mécanisme de corrosion de l’acier au carbone 
API 5L-X65 en milieu CO2, pour ensuite évaluer les propriétés inhibitrices de corrosion de 
ces nouvelles formulations multifonctionnelles. Ainsi, la structure de ce mémoire traduit cette 
démarche : 
 
Le chapitre 1 est consacré à la synthèse bibliographique sur le processus de corrosion 
par CO2 et sur l’inhibition de la corrosion des aciers au carbone en milieu CO2. 
 
Le chapitre 2 expose succinctement l’ensemble des techniques expérimentales 
employées dans le cadre de cette étude ainsi que les conditions expérimentales adoptées. 
 
L’ensemble des résultats est regroupé dans deux chapitres : 
 
Le chapitre 3 est relatif à l’étude de l’effet du temps d’immersion, de la vitesse de 
rotation et de la température sur la corrosion de l’acier API 5L-X65 en milieu CO2. Pour cela, 
une série d’essais électrochimiques et des analyses de surface ont été réalisés. A partir des 
résultats électrochimiques, la vitesse de corrosion pour les différentes conditions 
expérimentales a été déterminée afin de mieux comprendre l’influence de chacun des 
paramètres sur le phénomène de corrosion par le CO2. 
 
Le chapitre 4 est consacré à l’optimisation des concentrations de chacun des 
composés dans les mélanges multifonctionnels pour lutter contre la corrosion en milieu CO2. 
Il débute par l’analyse du mode d’action de chaque composé. Pour cela, l’influence de leur 
concentration a été étudiée. L’effet du temps d’immersion et de la température a été 
également étudié pour différents mélanges, en utilisant des mesures électrochimiques. Pour 
confirmer les résultats électrochimiques, des mesures de perte de masse et une analyse par 
interférométrie optique ont été effectuée. 
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Chapitre I. Synthèse bibliographique 
 
Dans ce chapitre, nous commencerons par positionner le problème de la corrosion 
aqueuse provoquée par le CO2 dans l’industrie pétrolière. Nous ferons ensuite le point sur les 
différentes théories proposées pour expliquer le mécanisme de la corrosion par le CO2. Puis 
nous décrirons les connaissances actuelles sur les inhibiteurs de corrosion et leur mode 
d’action. 
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De nombreuses études ont été et continuent d’être menées dans l’industrie pétrolière 
afin de mieux comprendre les mécanismes de corrosion des aciers afin de mieux les protéger. 
Les enjeux de ce problème sont à la fois économiques et humains. D’une part, les 
phénomènes de corrosion engendrent des coûts énormes, puisqu’ils occasionnent à la fois des 
pertes directes (remplacement des matériaux et des équipements) et des pertes indirectes (arrêt 
de la production) [3]. D’autre part, ils touchent à la sécurité du personnel et à l’environnement 
dans la mesure où la corrosion a déjà été à l’origine de graves accidents. 
 
Comme nous le verrons plus tard, de nouvelles molécules inhibitrices de corrosion 
font leur apparition avec des applications spécifiques : certaines sont efficaces en présence de 
sulfure d’hydrogène, d’autres de dioxyde de carbone [4-6]. Leurs effets ont été démontrés, 
mais leur mode d’action n’est pourtant pas totalement élucidé car il est difficile de caractériser 
des couches très minces adsorbées à la surface d’un substrat métallique sans avoir recours à 
un test destructif. Aujourd’hui, les recherches s’orientent vers de nouvelles molécules 
organiques moins toxiques pour l’environnement mais néanmoins efficaces, ce que nécessite 
une connaissance plus approfondie des mécanismes d’action des inhibiteurs de corrosion. 
 
I.1. La corrosion aqueuse par le CO2 dans l’industrie pétrolière 
 
Les installations de l’industrie pétrolière sont exposées à des milieux corrosifs très 
divers. On est cependant amené à faire une distinction entre corrosion externe et corrosion 
interne [7]. D’autre part, on différencie la corrosion à basse température (< 260°C), appelée 
corrosion humide ou aqueuse, et la corrosion à haute température, appelée corrosion sèche ou 
non aqueuse. Le dioxyde de carbone contenu dans les effluents de brut (pétrole) et gaz 
provoque une forme particulière de corrosion aqueuse à basse température. Cette corrosion 
peut toucher a priori toutes les installations de production en contact avec les effluents 
pétroliers bruts [7] : 
 
• les équipements des puits pétroliers, 
• les équipements de surface, 
• les réseaux de collecte, 
• les lignes de transport. 
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La condition essentielle pour donner lieu à la corrosion par CO2 est la présence 
simultanée, au contact de la surface métallique, d’eau et de gaz carbonique. Ces deux 
constituants sont présents au sein des effluents pétroliers. Ils proviennent essentiellement du 
gisement, où ils sont présents naturellement, mais ils peuvent également être injectés au cours 
du procédé d’extraction. Nous nous intéresserons essentiellement à la corrosion aqueuse des 
aciers au carbone par le CO2 qui est la principale forme de corrosion dans les installations de 
transport des effluents. Nous ne prendrons pas en compte les phénomènes de corrosion sous 
contrainte, caverneuse, par piqûres, ou les phénomènes de fragilisation par l’hydrogène. La 
corrosion des aciers au carbone par le gaz carbonique est un problème connu en production et 
transport de brut et de gaz depuis les années 40, et a été étudiée de manière intensive [7]. 
Néanmoins, en dépit de tous les travaux menés pour mieux comprendre ce phénomène et 
développer des modèles prédictifs, le mécanisme de corrosion par le CO2 n’est pas encore 
totalement élucidé. Dans cette partie, nous présentons quelques résultats importants issus des 
études sur la corrosion par le CO2. 
 
I.1.1. Nature des solutions aqueuses d’acide carbonique : génération des agents corrosifs 
 
Le gaz CO2 sec n’est pas corrosif par lui-même aux températures courantes dans les 
installations de production d’hydrocarbures liquides ou gazeux. En revanche, le gaz CO2 
dissous dans l’eau devient corrosif de par son hydratation en acide carbonique H2CO3 et sa 
dissociation en ions bicarbonate et carbonate. L’acidification d’une solution aqueuse par du 
gaz carbonique fait appel à trois réactions successives [8] : 
 
Dissolution du CO2 :   CO2 (gaz)  ↔  CO2 (dissous)                    (Eq. I-1) 
 
Hydratation du CO2 :   CO2 (dissous)  +  H2O  ↔  H2CO3                 (Eq. I-2) 
 
Dissociation de l’acide carbonique : H2CO3  ↔  H
+  +  HCO3
-                                       (Eq. I-3) 
      HCO3
-  ↔  H+  +  CO3
2-                            (Eq. I-4) 
 
Le caractère acide des solutions saturées en CO2 provient directement de la réaction de 
dissociation de l’acide carbonique qui libère des protons. 
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I.1.2. Mécanismes réactionnels 
 
La corrosion par le CO2 est un phénomène électrochimique et, à ce titre, fait intervenir 
au moins deux réactions simultanées : 
• l’une, cathodique, correspond à la réduction des espèces oxydantes de la 
solution. 
• l’autre, anodique, est la réaction de dissolution ou d’oxydation du fer (Fe → 
Fe2+ + 2 e-). 
 
Ces deux réactions sont caractérisées par un transfert d’électrons donc par un courant, 
respectivement cathodique et anodique. La corrosion par CO2 dépend à la fois du pouvoir 
oxydant du milieu corrosif et de la cinétique de la dissolution anodique. Dans le cas d’une 
corrosion généralisée, les deux réactions seront uniformément réparties sur toute la surface 
métallique. 
 
I.1.2.1.  Réaction cathodique 
 
Le gaz carbonique dissous dans l’eau conduit à la formation d’acide carbonique 
H2CO3. L’acidité peut varier entre pH = 3 et pH = 6 suivant les conditions de pression et la 
nature de la solution [7]. Le pouvoir oxydant des solutions de CO2 s’apparente donc, dans une 
première approche, à celui de solutions acides habituelles, et la réaction de réduction mise en 
jeu correspond à celle de réduction des protons (Eq. I-5).  
 
2 H+  +  2 e-  →  H2           (Eq. I-5) 
 
Néanmoins, dans le cas de l’acide carbonique, la réaction de réduction peut s’écrire de 
différentes manières en fonction du pH de la solution et des espèces en présence [Eq. I-6 - Eq. 
I-7) : 
 
• réduction directe d’acide carbonique en ion bicarbonate : 
 
                                                      2 H2CO3  +  2 e
- →  H2  +  2 HCO3
-                          (Eq. I-6) 
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• réduction des ions bicarbonate en ions carbonate : 
 
                                                       2 HCO3
-  +  2 e- →   H2  +  2 CO3
2-                          (Eq. I-7) 
 
Plusieurs études ont été consacrées à la compréhension des mécanismes réactionnels et 
différentes hypothèses ont été formulées [9-11]. Le mécanisme proposé par de Waard et 
Milliams [9] est le plus connu et explique la forte corrosivité du CO2 par le rôle catalytique 
joué par l’acide carbonique. Ils supposent que la réduction de l'acide carbonique se produit sur 
l'acier par un mécanisme purement électrochimique selon la séquence suivante : 
 
                                            H2CO3 (ads)  + e
-  
→ H (ads)  +  HCO3
- (ads)                      (Eq. I-8) 
 
                                                  HCO3
- (ads)  +  H+ →  H2CO3 (ads)                               (Eq. I-9) 
 
                                                                   2 H (ads)  →  H2                                         (Eq. I-10) 
 
A partir de ce modèle, d'autres auteurs ont proposé des mécanismes alternatifs, pour 
lesquels l'ion carbonate, l'ion bicarbonate ou les deux, peuvent être réduits sur la surface 
métallique en fonction des conditions expérimentales. Parmi ces modèles, le plus 
communément utilisé est celui de Schmitt et al. [12], qui proposent que l'évolution de 
l'hydrogène se produise par un mécanisme électrochimique (Eq. I-8) précédé d'une réaction 
chimique (Eq. I-11) qui contrôle la vitesse de la réaction, correspondant à l'hydratation du 
CO2. 
 
                                            CO2 (ads)  +  H2O  →  H2CO3 (ads)                                            (Eq. I-11) 
 
Dans des recherches plus récentes sur l'effet de la cinétique cathodique sur le 
mécanisme de corrosion, Linter et al. [13] ont proposé que les réactions cathodiques 
précédentes soient thermodynamiquement moins favorables que la réduction directe du proton 
dans des solutions acides (Eq. I-5). Sur cette base, ces auteurs proposent que le CO2 dissous 
constitue un réservoir additionnel de protons, lesquels sont disponibles pour la réaction de 
réduction d'hydrogène en prenant en compte la capacité qu’à ce gaz de se dissocier (Eq. I-1 - 
Eq. 1-4).  
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Récemment, Rémita et al. [14] ont quantitativement démontré le modèle qualitatif 
proposé par Linter et al. [13]. Pour cela, ils ont étudié la cinétique cathodique de réduction 
d'hydrogène sur un acier au carbone pour des conditions hydrodynamiques définies en 
utilisant une électrode à disque tournant et un modèle physique du processus cathodique 
développé sur la base des réactions chimiques de dissociation du CO2 déjà mentionnées. Pour 
cela ils ont modélisé le système décrit sur la figure I-1.  
             Figure I-1. Schéma du modèle proposé par Rémita et al. [14] 
 
Cette étude a permis de démontrer que l’augmentation du courant de dégagement de 
l’hydrogène observée sur les aciers en présence de CO2 dissous pouvait être totalement 
expliquée par la production homogène de protons induite par la présence de ce gaz en solution 
(effet tampon). 
 
I.1.2.2.  Réaction anodique 
 
La réaction anodique correspond à l’oxydation du métal en ions Fe2+ : 
 
                                                                  Fe  →  Fe2+  +  2 e-                                       (Eq. I-12) 
 
Dans les solutions salines acides, deux mécanismes possibles de la dissolution 
anodique du fer ont été envisagés : le mécanisme de Bockris [15] et le mécanisme de Hausler 
[3]. Cependant, le mécanisme sur lequel la majorité s’accorde est celui proposé par Bockris, 
selon les réactions : 
 
Chapitre I 
 
 
10 
                                                     Fe  +  H2O  ↔  FeOH  +  H
+  +  e-                           (Eq. I-13) 
 
                                                             FeOH  →  FeOH+  +  e-                                    (Eq. I-14) 
 
                                                       FeOH+  +  H+  ↔  Fe2+  +  H2O                              (Eq. I-15) 
 
I.1.3. Produits de corrosion 
 
La plupart des modèles existant ne parviennent pas à décrire de façon réaliste les 
phénomènes de corrosion des aciers en présence de CO2 dissous  [16-18]. Cette situation, qui 
aboutit à une surestimation fréquente des vitesses de corrosion, est souvent imputée à une 
mauvaise prise en compte du rôle des dépôts de corrosion [16-20]. Ce rôle est pourtant 
primordial selon Crolet [16, 19, 20] pour qui c’est principalement la nature de ces dépôts qui 
détermine la vitesse de corrosion de l’acier sous-jacent dans bon nombre de cas pratiques. 
Crolet [16, 19, 20] insiste sur le fait que les dépôts ne sont pas des revêtements de surface 
idéaux et que, possédant une certaine porosité, ils ne suppriment jamais totalement la 
corrosion, mais ralentissent seulement le processus de corrosion. La nature physique et la 
stabilité des couches des produits de corrosion influencent fortement la vitesse de corrosion. 
 
I.1.3.1.  La sidérite 
 
Dans le cas de la corrosion par CO2, un seul type de dépôt protecteur est susceptible de 
se former, le carbonate de fer ou sidérite FeCO3. De façon générale, la sidérite peut précipiter 
dans une solution corrosive contenant du CO2 dissous selon la réaction : 
 
       Fe2+  +  CO3
2-  ↔  FeCO3                                                   (Eq. I-16) 
 
Si cette réaction peut se dérouler dans tout le volume de solution, elle a lieu en réalité 
préférentiellement à la surface de l’acier qui se corrode, du fait de l’élévation locale du pH et 
de la concentration en Fe2+ au voisinage de cette surface [21]. La cinétique de cette réaction 
est souvent supposée contrôlée par la précipitation du solide et non par sa nucléation [22]. 
Quoi qu’il en soit, la cinétique globale de cette réaction est lente [17, 18]. De ce fait, de larges 
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écarts à l’équilibre de précipitation peuvent être observés durant la corrosion des aciers en 
présence de CO2. De par l’intérêt que suscitent ses propriétés protectrices, le carbonate de fer 
est au centre de nombreuses études menées en matière de corrosion dans l’industrie pétrolière 
et plusieurs auteurs se sont notamment intéressés à ses conditions de formation [10, 11, 17, 
19, 20, 23-30]. 
 
 Le produit de solubilité du carbonate de fer s’exprime de la façon suivante : 
 
                                                          Ks = [Fe 
2+] [CO3 
2-]                                            (Eq. I-17) 
 
et vaut = 3,2 x 10-11 à 25 °C.   
 
 Le carbonate de fer se forme donc dès que le produit des concentrations atteint la 
valeur du produit de solubilité. Dans les conditions expérimentales que nous allons utiliser, à 
des pH acides, il s’avère que la concentration en CO3
2- est très faible par rapport à celles des 
autres espèces, à savoir H2CO3 et  HCO3
-. C’est pourquoi, les réactions de formation du 
carbonate de fer qui sont considérées mettent en jeu l’acide carbonique et l’ion 
hydrogénocarbonate [11] : 
 
                                                    Fe2+  +  HCO3
-  ↔  H+  +  FeCO3                              (Eq. I-18) 
 
                                                    Fe2+  +  H2CO3  ↔  2 H
+  +  FeCO3                          (Eq. I-19) 
 
Les dépôts de sidérite sont souvent qualifiés de protecteurs vis-à-vis de la corrosion 
[22, 28, 29]. Cet effet protecteur serait  lié à la fois au blocage partiel de la surface métallique 
par les dépôts et à l’inhibition du transport de matière induit par la présence de ces films [22, 
31, 32]. Il est néanmoins fréquemment rapporté que la protection apportée par les films de 
sidérite peut être extrêmement variable selon les caractéristiques physiques du dépôt 
(épaisseur, ténacité, porosité, adhérence…) [32]. Les conditions hydrodynamiques et la 
microstructure de l’acier influence la morphologie et la protection apportée par les dépôts de 
sidérite. Ainsi, la vitesse de corrosion sous dépôt de sidérite augmente généralement avec la 
vitesse d’écoulement au voisinage de l’électrode [28, 33]. Par ailleurs, Heuer et Stubbins [34] 
ont observé que la rugosité des dépôts augmentait avec cette vitesse. En outre, Lopez et al. 
[35] ont démontré que la microstructure des aciers influençait sensiblement la morphologie, la 
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porosité et l’homogénéité des films de sidérite formés durant les phénomènes de corrosion. 
Ces auteurs rapportent notamment que la présence de cémentite non dissoute peut renfoncer le 
dépôt et lui procurer une meilleure adhérence. Selon Palacios et Shadley [36], la présence 
d’un réseau de cémentite non dissoute favoriserait effectivement le développement de zones 
de stagnation propices à la précipitation de sidérite. 
 
Crolet et al. [32] ont montré qu’après avoir été formé dans des conditions propices 
(pH, sursaturation et température élevés), un dépôt protecteur pouvait subsister dans une 
solution dans laquelle il ne se serait pas formé spontanément. Selon ces auteurs, cette stabilité 
des dépôts de sidérite dans des milieux défavorables (pH et sursaturation faibles) dépend des 
conditions dans lesquelles ces dépôts ont été initialement formés et en particulier de la durée 
de croissance de ces derniers. Heuer et Stubbins [33] démontrent quant à eux que la stabilité à 
l’air de la sidérite peut être accrue de façon significative en chauffant simplement ce précipité 
dans l’eau (48 h à 75°C dans leur cas). Ces auteurs suggèrent également que la stabilité 
chimique et donc la protection apportée par les films de corrosion qui se développent à la 
surface des aciers s’accroît lorsque les durées d’immersion s’allongent et que la température 
augmente. Cette hypothèse semble avoir été validée par la suite par Wu et al. [37] qui ont 
caractérisé (DRX, XPS, EDS) un dépôt de corrosion formé sur un acier N80 immergé dans 
une eau calcaire (80 °C ; PCO2 = 0,5 bar). Ces auteurs ont effectivement déduit de la 
comparaison de leurs résultats (72 h d’immersion) à ceux de Heuer et Stubbins (6 h 
d’immersion) que la stabilité chimique des films de corrosion augmentait avec le temps 
d’immersion. 
 
I.1.3.2.  La cémentite 
 
La cémentite (Fe3C) n’est pas un produit de corrosion au sens strict puisqu’elle est un 
constituant de base de l’acier et n’est produite par aucune des réactions intervenant lors des 
phénomènes de corrosion. Cependant, ce composé est souvent observé dans les films de 
corrosion obtenus en milieu CO2 [19]. En effet, lors de la dissolution anodique de la ferrite, 
un réseau de cémentite non dissous peut subsister à la surface des aciers. Les caractéristiques 
de ce réseau résiduel de cémentite vont largement dépendre de la microstructure de l’acier 
concerné. Pour bon nombre d’auteurs, la présence de ce conducteur électronique dans les 
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films de corrosion est susceptible d’influencer sensiblement la protection apportée par ces 
derniers. 
 
Le rôle important de la cémentite vis-à-vis du rôle protecteur des dépôts de corrosion 
avait auparavant été largement souligné par Crolet [19, 32]. D’un point de vue expérimental, 
Crolet a mis en évidence l’existence d’une corrélation entre la morphologie des dépôts et le 
caractère protecteur des films. Selon lui, les dépôts non protecteurs se caractérisent par la 
présence d’un réseau de cémentite exempt de sidérite au contact de l’acier. Les dépôts 
protecteurs se composent quant à eux d’une couche de sidérite compacte ou d’une couche de 
cémentite remplie de sidérite au contact de l’acier. L’explication que l’auteur apporte à ce 
constant est que la présence de cémentite non dissoute à la surface d’un acier entraîne un 
phénomène de couplage galvanique associé à une acidification interne des dépôts de 
corrosion.  
 
Il apparaît finalement que le rôle des dépôts de corrosion se développant à la surface 
des aciers peut être déterminant vis-à-vis des vitesses de corrosion de ces derniers en présence 
de CO2 dissous. 
 
I.1.4. Paramètres majeurs agissant sur la corrosion par CO2 
 
La corrosion de l’acier par le CO2 est influencée par des facteurs environnementaux 
(T, pH, pression partielle en CO2), métallurgiques et hydrodynamiques. La plupart de ces 
paramètres ont une influence sur la formation du film de carbonate de fer. Ils ont été discutés 
dans différents travaux [10-11, 24-30]. 
 
I.1.4.1.  Domaine de stabilité thermodynamique du carbonate de fer 
 
Ikeda et al. [25] ont établi les diagrammes potentiel-pH du système fer-H2O-CO2 pour 
des pressions partielles en CO2 de 0,1 MPa et 3 MPa et pour des concentrations en substances 
dissoutes de 10-6 mol.L-1. Les diagrammes obtenus sont présentés sur la figure I-2. 
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On remarque que le pH et la température jouent des rôles importants sur la 
stabilisation du carbonate de fer. On peut aussi noter que l’augmentation de la pression 
partielle en CO2 augmente le domaine de stabilisation de FeCO3. 
 
 
Figure I-2. Diagrammes potentiel-pH établis par Ikeda et al. [25] pour le système fer-eau-
CO2 pour des pressions partielles en CO2 de 0,1 MPa et 3 MPa et des concentrations en 
espèces dissoutes de 10-6 mol.L-1 
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I.1.4.2.  Influence de la température 
 
L’effet de la température est difficile à quantifier puisqu’elle agit non seulement sur la 
solubilité du dioxyde de carbone, sur le type de produit de corrosion susceptible de se former 
et également sur les conditions de formation de ce film. Néanmoins, son influence a été 
décrite par Ikeda et al. [25] qui classifient en trois types les dépôts de carbonate de fer qui 
peuvent se former en fonction de la température : 
 
• En dessous de 60 °C, le carbonate de fer est difficile à former. Même dans le cas où le 
film se forme, il est peu adhérent et poreux. 
• Au-dessus de 120-150 °C, les conditions de formation du carbonate de fer sont 
favorisées : celui-ci se forme uniformément à la surface et crée un film épais, 
homogène, adhérent, et donc protecteur.  
• Entre ces deux gammes de température, les conditions de formation de FeCO3 sont 
également satisfaites, mais le film formé est trop peu adhérent et peu cohésif pour 
assurer une protection parfaite de la surface.  
 
Ces trois types de dépôts sont présentés schématiquement dans le tableau I-1. 
 
Tableau I-1. Mécanisme de corrosion de l’acier par CO2 et types de carbonate de fer formés 
(d’après Ikeda et al. [25]) 
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Dunlop [26] a suggéré que le produit de corrosion stable au-dessus de 120 °C n’était 
plus la sidérite mais la magnétite Fe3O4. Ce point est controversé car d’autres auteurs pensent 
que la température de transition vers la magnétite ne se situe qu’à 250 °C [38]. 
 
Ces observations sont en accord avec celles de Videm et Dugstad [28, 29]. En effet, 
d’après leurs travaux, les films de carbonate de fer deviennent de plus en plus durs et 
adhérents avec l’augmentation de la température. Plus précisément, ils indiquent qu’une 
température d’au moins 50 °C est nécessaire pour obtenir un film de FeCO3 qui diminue la 
vitesse de corrosion de manière significative. 
 
Cet effet de la température sur la croissance du carbonate de fer a également été étudié 
par Johnson et Tomson [17]. Ils ont pu relier les résultats obtenus par Ikeda et al. [25] à la 
cinétique de croissance de FeCO3. Leurs résultats montrent que la cinétique de précipitation 
de la sidérite est très lente, en comparaison notamment avec celle de la calcite (CaCO3), et par 
ailleurs, que l’effet de la température est très important. A des températures inférieures à 75 
°C, la croissance du carbonate est très lente et la vitesse de corrosion est plus élevée que la 
vitesse de précipitation. En revanche, à hautes températures (> 110 °C), la précipitation de 
FeCO3 est rapide et un film compact et adhérent peut se former.  
 
I.1.4.3.  Influence de la pression partielle en CO2 
 
S’il l’on se réfère à la réaction de dissolution du CO2 en solution aqueuse (Eq. I-1), il 
apparaît que lorsque la pression partielle en CO2 augmente, la quantité de CO2 dissous 
augmente également. De la même manière, les concentrations en acide carbonique, 
hydrogénocarbonate et carbonate dans la solution augmentent, ce qui favorise la formation du 
carbonate de fer FeCO3. 
 
I.1.4.4.  Influence du pH 
 
Le pH agit sur la solubilité de FeCO3. Une forte acidité (pH < 3-3,5) a tendance à 
déplacer les équilibres dans le sens de la dissolution du carbonate et départ du CO2. Il est à 
noter que l’influence du pH sur la corrosion peut être plus subtile que ce que l’on peut déduire 
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directement des diagrammes potentiel-pH. En effet, il est connu que les pH interfaciaux 
peuvent être fortement modifiés de plusieurs ordres de grandeur par rapport au pH de la 
solution. Ces phénomènes qui se produisent à des distances n’excédant pas 20 Å peuvent 
cependant modifier la stabilité de certaines espèces près de la surface. Récemment, Rémita et 
al. [14] ont démontré une décroissance du pH interfacial en présence de CO2 dissous en 
comparaison de celui mesuré en l’absence de ce gaz (dans une solution saturée en N2). Ces 
résultats peuvent être expliqués par l’effet tampon induit par la présence de CO2 en solution. 
 
I.1.4.5.  Effets de la teneur en fer 
 
Comme l’ont montré Dugstad [27] et Videm et Dugstad [28, 29], la quantité de cations 
ferreux (Fe+2) dans la solution est un paramètre important pour la stabilisation du carbonate de 
fer. La teneur en Fe+2 dans une solution détermine si la formation de FeCO3 est possible, 
puisque cette quantité doit dépasser sa limite de solubilité pour qu’il puisse précipiter. La 
formation et la vitesse de croissance du FeCO3 dépendra de la température et du niveau de 
super saturation [3]. Davies et Burnstein [23] proposent que quand les conditions opératoires 
ne permettent pas la précipitation d'un produit solide de corrosion sur la surface métallique, il 
se forme un complexe soluble de Fe(CO3)2
2- qui contrôle la cinétique de dissolution du fer. 
 
I.1.4.6.  Effets du flux 
 
Des paramètres tels que la section de la conduite, la nature et le débit de l’effluent vont 
déterminer la vitesse et le régime d’écoulement et affecter les mécanismes de transfert de 
masse et l’arrachement des produits de corrosion solides. De façon générale, l’augmentation 
de la vitesse du fluide tend à augmenter la vitesse de corrosion. Au-delà d’une vitesse 
critique, les contraintes de cisaillement à la paroi seront telles que le film ne pourra plus se 
maintenir. Palacios et Shadley [30] ont montré que le carbonate de fer ne pouvait se former 
qu’à des vitesses de flux relativement faibles. 
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I.1.4.7.  Influence de l’oxygène dissous 
 
Le carbonate de fer est instable en présence d'oxygène, c'est pour cela que les films 
protecteurs de FeCO3 se forment normalement dans des conditions anaérobies. La 
concentration d'oxygène doit être en dessous de 40 ppb pour supprimer l'oxydation des ions 
ferreux (Fe2+) en ions ferriques (Fe3+). En plus de la modification de la stabilité du film, une 
concentration élevée d'oxygène contribue au développement de la vitesse de réaction 
cathodique par réduction de l'oxygène. 
 
I.1.4.8.  Effet de la microstructure de l’acier au carbone 
 
Parmi les recherches qui expliquent le mécanisme de corrosion par CO2, la majorité 
d'entre elles prennent en compte l'influence de l'environnement, cependant une minorité prend 
en compte l'effet des variables métallurgiques. Parmi ces variables, on rencontre la 
composition chimique du matériau, la microstructure, la proportion de phases, la taille de 
grains, et la présence d’inclusions [27, 33, 35, 39]. L’effet des variables métallurgiques a été 
relativement peu étudié ; néanmoins, des travaux récents montrent qu’elles ont une influence 
directe sur la résistance intrinsèque des aciers à la corrosion par le CO2 [27, 33, 35]. Elles 
affectent la morphologie et la cinétique de formation des produits de corrosion, qui 
constituent le principal moyen de protection, par exemple l’adhésion d’un film et son pouvoir 
protecteur ont été reliés à la présence de carbure de fer, spécifiquement à sa distribution, 
grandeur et morphologie [27, 33, 35, 39]. 
 
Les phénomènes de corrosion des aciers en présence de CO2 dissous restent 
relativement mal compris d’un point de vue fondamental. L’analyse bibliographique qui a été 
menée révèle que la multiplicité et l’interdépendance des paramètres de la corrosion rendent 
compte de la complexité du phénomène. Par ailleurs, l’impact considérable que peuvent avoir 
les caractéristiques des films de corrosion sur les vitesses de corrosion des aciers en présence 
de CO2 dissous a été souligné. 
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I.2. L’inhibition de la corrosion des aciers au carbone en milieu CO2 
 
Les inhibiteurs de corrosion constituent un moyen de lutte original contre la corrosion 
des métaux et des alliages. L’originalité vient du fait que le traitement anticorrosion ne se fait 
pas sur le métal lui-même mais par l’intermédiaire du milieu corrosif. Selon la norme ISO 
8044, un inhibiteur est une « substance chimique ajoutée au système de corrosion à une 
concentration choisie pour son efficacité ; celle-ci entraîne une diminution de la vitesse de 
corrosion du métal sans modifier de manière significative la concentration d’aucun agent 
corrosif contenu dans le milieu agressif » [40]. 
Partant de cette définition, un inhibiteur de corrosion doit donc vérifier un certain 
nombre de propriétés fondamentales : 
• abaisser la vitesse de corrosion du métal tout en conservant les caractéristiques 
physico-chimiques de ce dernier, 
• être stable en présence d’autres constituants, 
• être stable dans le domaine de températures utilisé, 
• être efficace à faible concentration, 
• être efficace dans les conditions d’utilisation, 
• peu onéreux par rapport aux économies qu’il permet de réaliser, 
• être compatible avec les normes en vigueur de non-toxicité et de protection de 
l’environnement. Il faut noter que la non-toxicité est le point faible des 
molécules inhibitrices actuellement utilisées. En effet, un certain nombre 
d’entre elles sont sur le point d’être interdites et c’est pour cela que les 
recherches tendent à proposer des molécules moins dangereuses pour 
l’environnement. 
 
Dans les milieux acides, les inhibiteurs les plus fréquemment utilisés sont des 
molécules de type organique, qui comportent un ou plusieurs groupes polaires qui agissent 
d’abord par adsorption à la surface des métaux. Ces molécules organiques à action filmante 
seront au centre de nos investigations. Elles s’organisent a priori en formant une monocouche 
ou une bicouche à la surface de l’acier. Les propriétés protectrices de la couche inhibitrice 
dépendent de son adhésion à la surface et de sa compacité. Il existe plusieurs possibilités de 
classer les inhibiteurs, celles-ci se distinguant les unes des autres de diverses manières : 
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• la formulation des produits (inhibiteurs organiques ou minéraux), 
• les mécanismes d’action électrochimique (inhibiteurs cathodiques, anodiques ou 
mixtes), 
• les mécanismes d’interface et principes d’action (adsorption et/ou formation d’un 
film). 
 
I.2.1. Nature des molécules inhibitrices 
 
I.2.1.1.  Les inhibiteurs organiques 
 
Les molécules organiques sont promises à un développement plus que certain en 
termes d’inhibiteur de corrosion : leur utilisation est actuellement préférée à celle 
d’inhibiteurs inorganiques pour des raisons d’écotoxicité essentiellement. Les inhibiteurs 
organiques sont généralement constitués de sous-produits de l’industrie pétrolière [40] et ils 
sont constitués des molécules amphiphiles, c’est-à-dire des molécules possédant à la fois un 
caractère hydrophobe et un caractère hydrophile. La partie hydrophile est constituée d’un ou 
de plusieurs groupes fonctionnels, tels que : 
 
• le radical amine (-NH2), 
• le radical mercapto (-SH), 
• le radical hydroxyle (-OH), 
• le radical carboxyle (-COOH). 
 
La partie hydrophobe est essentiellement composée d’une ou plusieurs longues 
chaînes alcanes saturées ou non. La molécule se lie à la surface par son groupe fonctionnel, 
alors que sa partie hydrophobe, plus volumineuse, permet de réaliser une couche imperméable 
à l’approche des molécules corrosives [3], comme décrit sur la figure I-3. 
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Figure I-3. Schéma d’adsorption d’un inhibiteur organique sur une surface 
métallique : molécules amphiphiles : parties hydrophile et hydrophobe [3] 
 
La formation du film résulte de l’adsorption de la partie hydrophile de l’inhibiteur sur 
la surface métallique à protéger. Les paramètres qui conditionnent l’efficacité de la molécule 
inhibitrice sont, d’une part la force de la liaison établie entre la molécule et la surface et 
d’autre part, le recouvrement de la surface par l’inhibiteur. On distingue plusieurs modes 
d’adsorption de l’inhibiteur sur la surface métallique en fonction des propriétés physico-
chimiques des principes actifs. Il y a essentiellement deux types d’interactions possibles entre 
l’espèce adsorbée et la surface métallique : l’adsorption physique et la chimisorption. Ces 
deux types d’adsorption sont influencés par la nature et la charge du métal, la structure 
chimique du produit et le type d’électrolyte. Par ailleurs, dans certains cas, des liaisons 
hydrogène peuvent également se former. 
 
L’adsorption physique résulte d’une interaction électrostatique entre les ions ou les 
dipôles des molécules organiques et la surface du métal électriquement chargée. Une 
caractéristique importante de cette adsorption est sa « quasi-réversibilité ». Elle dépend de la 
charge de la surface et de celle de l’inhibiteur. 
 
La chimisorption est le plus important type d’interaction entre un inhibiteur et un 
métal. Le processus d’adsorption chimique met en jeu un transfert ou un partage d’électrons 
entre les molécules d’inhibiteur et les orbitales « d » vacantes de la surface du métal. Ceci 
permet de former des liaisons de coordination ou des liaisons covalentes. La chimisorption est 
un phénomène irréversible et spécifique pour chaque métal. C’est un processus lent, 
dépendant de la température et caractérisé par une grande énergie d’activation. 
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La liaison covalente s’effectue par l’intermédiaire d’un centre actif de la molécule 
inhibitrice. Par son doublet électronique libre, ce centre actif de la molécule se comporte 
comme un donneur d’électrons vis-à-vis d’un atome métallique de la surface. Le paramètre 
important est alors la densité électronique autour du centre qui peut contribuer à renforcer 
l’effet donneur d’électrons de ce centre actif, donc renforcer la liaison de covalence entre 
atome donneur et atome métallique. Les principaux centres actifs sont les atomes N, S, P, O. 
 
La liaison pi est générée en présence de composés organiques insaturés, à double ou 
triple liaison, porteurs d’électrons capables de créer des liaisons avec des atomes métalliques. 
Une fois réalisée, elle ne sera pas différente de la liaison covalente. 
 
La liaison hydrogène contribue à l’adsorption d’une molécule d’inhibiteur sur une 
surface métallique recouverte d’une couche d’oxyde. Lorsqu’elle n’est pas trop forte, la 
liaison hydrogène est considérée comme une liaison électrostatique. 
 
Dans le cas où la molécule inhibitrice peut réaliser des liaisons multiples avec la 
surface métallique, des complexes de surface peuvent se former. Il s’agit de composés 
organiques qui possèdent plusieurs groupes fonctionnels s’adsorbant simultanément sur un ou 
plusieurs atomes métalliques de la surface avec cyclisation de la molécule. On appelle ces 
mécanismes particuliers chélation ou pontage. L’ensemble des modes d’adsorption possibles 
sont représentés sur la figure I-4. 
 
 
Figure I-4. Schéma récapitulatif des modes d’adsorption 
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I.2.1.2.  Les inhibiteurs minéraux 
 
Les molécules minérales sont utilisées le plus souvent en milieu proche de la 
neutralité, voire en milieu alcalin, et plus rarement en milieu acide. Les produits se dissocient 
en solution et ce sont leurs produits de dissociation qui assurent les phénomènes d’inhibition 
(anions ou cations). Les principaux anions inhibiteurs sont les oxo-anions de type XO4
n- tels 
les chromates, molybdates, phosphates, silicates. Les cations sont essentiellement Ca+2 et Zn+2 
qui forment des sels insolubles avec certains anions tels que l’hydroxyle OH-. Le nombre de 
molécules en usage à l’heure actuelle va en se restreignant, car la plupart des produits 
efficaces présentent un côté néfaste pour l’environnement. 
 
I.2.2. Mécanismes d’action électrochimique 
 
Dans la classification relative au mécanisme d’action électrochimique, on peut 
distinguer les inhibiteurs anodique, cathodique ou mixte (regroupant alors les deux premières 
propriétés). L’inhibiteur de corrosion forme une couche barrière sur la surface métallique, qui 
modifie les réactions électrochimiques en bloquant soit les sites anodiques (siège de 
l’oxydation du métal), soit les sites cathodiques (siège de la réduction de l’oxygène en milieu 
neutre aéré ou siège de la réduction du proton H+ en milieu acide), voire les deux (figure I-5). 
 
 
Figure I-5. Formation de couches barrières a) cathodiques et b) anodiques interférant avec 
les réactions électrochimiques, dans le cas d’une étude en milieu acide  
(d’après E. Schaschl [41]) 
 
(a) (b) 
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Les inhibiteurs anodiques doivent être utilisés avec précaution. En effet, si le film 
protecteur est altéré par une rayure ou par une dissolution, ou si la quantité d’inhibiteur est 
insuffisante pour restaurer le film, la partie exposée se corrode en piqûre profonde. En matière 
de corrosion localisée, la corrosion par piqûre est une forme particulièrement insidieuse : 
l’attaque se limite à des zones, très localisées et pouvant progresser très rapidement en 
profondeur tout en conservant le reste de la surface indemne. 
 
I.2.3. Formation d’un film intégrant les produits de dissolution du substrat 
 
Cette forme d’inhibition, appelée également inhibition « d’interphase » traduit la 
formation d’un film tridimensionnel entre le substrat corrodé et les molécules d’inhibiteur 
[42, 43, 44]. Les inhibiteurs d’interphase ne se contentent pas d’être adsorbés aux interfaces 
métal/oxyde et oxyde/électrolyte, mais sont également incorporés dans les couches barrières 
(en formant des complexes par exemple) ; ainsi, ces molécules inhibitrices d’interphase 
conduisent à des réseaux homogènes et denses présentant de fait une faible porosité et une 
bonne stabilité. 
 
I.2.4. Efficacité  des films formés 
 
Quel que soit le type de mécanisme par lequel agit l’inhibiteur, l’efficacité de ce 
dernier caractérise le ralentissement de la corrosion, c’est-à-dire la diminution du courant de 
corrosion (ou de la vitesse de corrosion). L’efficacité d’un inhibiteur s’exprime par l’équation 
I-20. 
               100(%) ×
− 
=
corr
inh
corrcorr
i
ii
Efficacité                                       (Eq. I-20) 
 
icorr et icorrinh représentent respectivement les courants de corrosion en l’absence et en présence 
d’inhibiteur. Il est possible d’accéder aux valeurs des courants de corrosion de manière 
expérimentale, plus précisément en se basant sur des dispositifs relevant d’études 
électrochimiques. 
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I.2.5. Formules commerciales et principes actifs 
 
Les inhibiteurs commerciaux ne sont pas des produits purs mais des mélanges 
contenant des additifs variés. Même si pour les fabricants d’inhibiteurs, la formulation est un 
domaine stratégique, il est possible d’établir une constitution type de ces formulations : 
 
• un principe actif (molécules inhibitrices en mélange ou non), qui représente environ 
20 % en masse de la formulation, 
• un solvant, qui permet de garder le principe actif en solution. Le solvant constitue 30 à 
60 % en masse du mélange, 
• des détergents, qui ont pour rôle de disperser les molécules, 
• des agents neutralisants (ajustement du pH) 
• éventuellement, des biocides. 
 
La plupart des principes actifs actuellement utilisés appartiennent aux classes 
suivantes de composés organiques [4] : 
 
• dérivés d’imidazolines, 
• dérivés aliphatiques des acides gras, 
• différents dérivés des amines. 
 
I.2.5.1.  Types d’inhibiteurs filmants utilisés dans l’amont de l’industrie pétrolière et 
leurs modes d’utilisation. 
 
Il existe de nombreuses molécules potentielles pouvant être des inhibiteurs organiques 
de corrosion. Cependant, pour des raisons d’efficacité mais également des raisons 
économiques, l’industrie pétrolière privilégie un certain nombre d’entre elles. Il existe deux 
modes d’utilisation des inhibiteurs de corrosion filmant dans l’industrie pétrolière : le 
traitement continu et le traitement par batch. Dans le cas du traitement continu, l’inhibiteur est 
injecté en faible quantité et de manière continue au sein du fluide. Dans le cas de traitement 
par batch en revanche, un « bouchon » de plusieurs dizaines de m3 composé d’inhibiteur 
concentré est injecté de façon à recouvrir toute la surface de la conduite d’une couche 
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hydrophobe épaisse. Ce traitement est réalisé avec une fréquence pouvant varier de 1 ou 2 
mois à 6 ou 7 mois. 
 
I.2.5.2.  Interaction entre les molécules d’inhibiteurs, la microstructure et les produits 
de corrosion 
 
L'interaction entre les molécules d’inhibiteurs et l'influence de la microstructure des 
aciers au carbone a été peu étudiée, même si elle est de grande importance dans les 
applications pétrolières. Selon Rosenfeld et al. [45], les molécules d’inhibiteurs s’incorporent 
dans la couche de produits de corrosion et forment une barrière protectrice entre le matériau 
de base et les milieux corrosifs. French et al. [46] ont présenté des résultats MEB montrant 
que la structure de la couche de produits de corrosion est modifiée par les inhibiteurs. Ils ont 
suggéré que la structure des inhibiteurs doit être celle qui convient à interagir avec les 
produits de corrosion et que ceux-ci peuvent être efficaces sur les carbonates de fer ou les 
sulfures, mais ne sont pas efficaces sur les oxydes. Oblonsky et al. [47] ont étudié l'adsorption 
de chlorure d’octadécyldiméthylbenzylammonium (ODBAC) sur un acier au carbone avec 
deux microstructures différentes. Ils ont constaté que l’ODBAC s’absorbe fortement sur les 
zones ferrito-perlitique et faiblement sur la martensite. Ils ont attribué ces différences à la 
persistance des films passifs sur les deux microstructures. 
 
I.3. Conclusions 
 
Cette synthèse bibliographie nous a permis de nous familiariser avec quelques-uns des 
concepts de la corrosion par le CO2. La multiplicité et l’interdépendance des paramètres de la 
corrosion rendent compte de la complexité du phénomène. Par ailleurs, l’importance des 
dépôts de corrosion et leur effet protecteur ont été mis en avant. Nous avons également décrit 
dans ce chapitre un certain nombre de connaissances établies sur les inhibiteurs de corrosion. 
 
Une étude des variables qui affectent le processus de corrosion en milieu CO2 est un 
axe primordial dans les études menées actuellement qui nous permettra de proposer des 
nouvelles formulations multifonctionnelles plus respectueuses de l’environnement. 
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Chapitre II. Techniques d’étude et conditions expérimentales 
 
Ce chapitre donne un exposé succinct de l’ensemble des techniques expérimentales 
employées dans le cadre de cette étude. Ainsi, un minimum de renseignements indispensables 
à la compréhension de la démarche expérimentale est présenté. Des ouvrages spécialisés, 
relatif à ces techniques sont donnés dans les références bibliographiques. 
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II.1. Techniques d’étude  
 
Pour étudier les phénomènes de corrosion en milieu CO2 et les propriétés des 
inhibiteurs, quatre types de méthode ont été retenus :  
 
• Les méthodes électrochimiques permettent tout d’abord d’avoir une meilleure 
connaissance du mécanisme de corrosion en milieu CO2, et d’évaluer 
l’efficacité et le mécanisme d’action des inhibiteurs. 
• Les analyses de surface ont été utilisées pour déterminer l'état de l'électrode et 
la formation ou non d'une couche à sa surface. 
• Des mesures de perte de masse ont été effectuées pour confirmer les résultats 
électrochimiques en particulier sur l’évaluation de l’efficacité des composés 
testés. 
• La stabilité thermique des produits testés comme inhibiteurs de corrosion a été 
évaluée en utilisant l’analyse thermo-gravimétrique (ATG). 
 
II.1.1. Techniques électrochimiques 
 
Les méthodes électrochimiques peuvent être classées selon deux groupes : les 
méthodes stationnaires et les méthodes non-stationnaires dites transitoires. D’un point de vue 
phénoménologique, la caractérisation de l’adsorption de composés est possible par le suivi 
dans le temps du potentiel en circuit ouvert. On obtient par cette mesure une caractérisation de 
la modification de l’interface métal/milieu. L’aspect plus quantitatif (tracé de courbes de 
polarisation, spectroscopie d’impédance) permet, quant à lui, d’accéder à des valeurs de 
paramètres physiques décrivant l’état du système (courant de corrosion, taux d’inhibition, 
capacité de double couche, résistance de transfert de charge). 
 
II.1.1.1. Méthodes stationnaires 
 
a) Suivi du potentiel en circuit ouvert 
Cette technique simple apporte des informations préliminaires sur la nature des 
processus se produisant à l’interface métal/électrolyte. Au bout d’un temps suffisamment long 
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pour qu’un régime stationnaire soit établi, l’électrode métallique prend, par rapport à la 
solution un potentiel, appelé potentiel de corrosion (Ecorr). Ecorr est un indicateur qualitatif de 
l’état de corrosion d’un substrat métallique dans un milieu électrolytique. Cette mesure 
permet également de connaître la durée d’immersion minimale nécessaire à l’établissement 
d’un état stationnaire indispensable pour le tracé des diagrammes d’impédance 
électrochimique. 
 
b) Courbes de polarisation 
Les courbes courant-tension stationnaires permettent d’estimer la vitesse de corrosion 
et d’appréhender la formation de couches protectrices et/ou de films inhibiteurs. Cet effet peut 
se caractériser sur ces courbes par l’invariance du courant sur un large domaine de surtension 
appliquée. Le courant de corrosion (icorr) peut être calculé à partir de l'équation de Stern et 
Geary [1] : 
) + 
   
=
ca
ca
corri ββ
ββ
( R 2,3
.
p
                                              Eq. II-1 
  
Dans cette expression, βa et βc sont les pentes de Tafel anodique et cathodique et Rp 
est la résistance de polarisation. Dans le cas particulier où le système est contrôlé par la 
diffusion, le courant de corrosion peut être calculé en utilisant la pente de Tafel de la partie 
contrôlée par l’activation,  selon l'équation [1] : 
 
pR 2,3
a
corri
β
=                                                       Eq. II-2 
 
c) Tracé des courbes de Levich 
Les graphes de type Levich sont obtenus en se plaçant sur un point de coordonnées (E, 
I) appartenant au palier de diffusion d’une courbe courant-tension. Puis, pour chaque vitesse 
de rotation de l’électrode, on révèle une valeur quasi-stationnaire du courant. En présence 
d’un contrôle purement duffusionnel, ce graphe est une droite passant par l’origine (figure II-
1). La pente de cette droite permet d’accéder au coefficient de diffusion de l’espèce via 
l’expression de Levich (équation II-3) [2, 3]. 
 
                                               IL = 0,62 n F S Cx Dx
2/3 v-1/6 Ω1/2                                       Eq. II-3 
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 Dans cette expression, IL est la densité de courant limite en A.cm
-2, Ω représente la 
vitesse de rotation de l’électrode en rad.s-1, v la viscosité cinématique du milieu en cm2.s-1, Dx 
le coefficient de diffusion de l’espèce X en cm2.s-1, Cx la concentration de l’espèce X au sein 
de la solution en mol.cm-3, S la surface de l’électrode en cm2, F la constante de Faraday (F = 
96500 C.mol-1) et n le nombre d’électrons échangés dans la réaction. 
 
 
Figure II-1. Représentation de Levich : I = f (Ω1/2) 
 
Ces techniques stationnaires restent toutefois insuffisantes pour caractériser des 
mécanismes complexes, mettant en jeu plusieurs étapes réactionnelles et ayant des cinétiques 
caractéristiques différentes. L’utilisation des techniques transitoires devient alors 
indispensable.  
 
II.1.1.2. Spectroscopie d’impédance électrochimique (SIE) 
 
Les techniques dites non-stationnaires ou transitoires sont basées sur la perturbation 
des grandeurs physiques du système électrochimique de sorte que la réponse du système 
puisse être analysée dans un domaine linéaire invariant dans le temps. Ces techniques ont été 
développées afin de pallier un certain nombre de contraintes apparues lorsque l’on veut 
calculer la vitesse de corrosion d’un métal ou lorsque l’on étudie les mécanismes réactionnels 
mis en jeu. Si une étude stationnaire suffit parfois, elle se révèle nettement insuffisante quand 
le degré de complexité du système électrochimique s’accroît. 
 
La spectroscopie d’impédance électrochimique est une méthode non-stationnaire qui 
permet d’avoir des informations sur les étapes élémentaires qui constituent le processus 
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électrochimique global. Son principe consiste à superposer au potentiel de l’électrode une 
modulation de potentiel sinusoïdale de faible amplitude et à suivre la réponse en courant pour 
différentes fréquences du signal perturbateur. La réponse en courant est également 
sinusoïdale, superposée à un courant stationnaire mais déphasée d’un angle Ø par rapport au 
potentiel. Inversement, un courant peut être imposé et le potentiel enregistré (figure II-2). 
 
 
 
Figure II-2. Schéma d’un système électrochimique non linéaire soumis à une 
 perturbation sinusoïdale 
 
Le choix du type de régulation dépend du système électrochimique et notamment de 
l’allure de la courbe courant-tension [4]. En régulation potentiostatique, la perturbation suit 
l’équation II-4 : 
                                              E (t) = Es + ∆E sin (ωt)                                           Eq. II-4 
avec ω = 2pif, f correspond à la fréquence de perturbation en Hz. 
 
Si ∆E, désignant l’amplitude, reste suffisamment petite pour satisfaire les 
conditions de linéarité, la réponse en courant du système est du type : 
 
                                               I (t) = Is + ∆I sin (ω t + Ø)                                     Eq. II-5 
 
En calculant la fonction de transfert H (ω) du système qui est la transformation de 
Fourier (F), on obtient l’impédance électrochimique Z (ω) qui est un nombre complexe : 
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                        Z (ω) =  ∆E (ω) =      ∆Eexp (jωt)     = Zexp (j Ø)              Eq. II-6 
                                      ∆I (ω)      ∆Eexp (jωt + Ø) 
 
Dans l’équation II-4, ∆E (ω) et ∆I (ω) correspondent aux transformées de Fourier des 
grandeurs temporelles ∆E (t) et ∆I (t), Zreprésente le module de l’impédance et Ø l’angle 
de déphasage.  
 
a) Utilisation de schémas électriques équivalents 
A la lumière des paragraphes précédents, il semble assez naturel de faire l’analogie 
entre impédance électrochimique et impédance électrique. Les différents processus se 
déroulant à l’interface électrode/électrolyte peuvent être modélisés par la construction d’un 
circuit électrique équivalent. Chacun des composants utilisés, branchés en séries ou en 
parallèle, représente un phénomène physique particulier. Ces modèles sont ensuite utilisés 
pour ajuster les diagrammes expérimentaux afin d’extraire les paramètres nécessaires à la 
compréhension du système étudié. Bien entendu, cette façon de faire est une simplification et 
suppose que les différents phénomènes sont indépendants les uns des autres, ce qui n’est pas 
le cas dans la réalité. Toutefois, l’erreur introduire par l’utilisation de cette forme de modèle 
est suffisamment faible pour que cette simplification puisse être considérée comme 
acceptable. Dans la construction de ces circuits électriques équivalents, certains composants 
utilisés sont identiques à de véritables composants électriques, comme la résistance R, la 
capacité C ou même l’inductance L dont l’impédance est donnée par la relation suivante : 
 
                                                     ZL (ω) = j L ω                                                  Eq. II-7 
 
qui peut servir dans le cadre d’impédance mesurée sur des systèmes complexes. D’autres 
composants sont spécifiques aux processus électrochimiques comme l’impédance de Warburg 
ou le CPE (constant phase élément). 
 
Il existe plusieurs modèles de circuits équivalents fréquemment rencontrés. Le plus 
simple sert à modéliser le comportement d’électrodes bloquantes, c’est-à-dire que l’électrode 
est placée dans des conditions telles qu’il ne se produit pas de réaction faradique. Ce circuit 
est constitué d’une résistance d’électrolyte, Re, branchée en série avec une capacité 
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interfaciale, C0 ou un CPE (Q0, α) si le comportement est non idéal (figure II-3a et b). Selon 
le type d’échantillon, cette capacité peut être une capacité de double couche, de film d’oxyde. 
 
Quand il y a réaction faradique, le modèle devient plus complexe. Ainsi, s’il n’y a pas 
de contrôle diffusionnel, le schéma classiquement utilisé est celui présenté sur la figure II-3c. 
C’est une évolution de modèle de l’électrode bloquante où une résistance Rtc traduisant le 
transfert de charge est branchée en parallèle avec la capacité de double couche. Par contre, en 
cas de contrôle diffusionnel, il faut ajouter, en série avec la résistance de transfert de charge, 
une impédance de Warburg W comme il est indiqué sur la figure II-3d. Ce circuit est connu 
sous le nom de modèle de Randles. Le choix du type d’impédance de Warburg se fait en 
fonction des conditions expérimentales.  
 
Dans l’étude d’électrodes recouvertes par un film polymère (peinture), le modèle le 
plus répandu est le modèle proposé par Beaunier [9],  il est présenté sur la figure II-3e. Ici, un 
premier groupe de composants est associé aux caractéristiques du film avec Rpore (résistance 
de pore) et Cf (capacité de film), et un second traduit les processus se déroulant à l’interface 
métal/peinture (Rtc et Cdc cités précédemment).  
 
 
 
Figure II-3. Schémas de circuits électriques équivalents fréquemment rencontrés : a) 
électrode bloquante idéalement polarisable, b) électrode bloquante avec comportement CPE, 
c) électrode avec réaction faradique sans contrôle diffusionnel, d) modèle de Randles et  
e) modèle du film de peinture [9]. 
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Il existe bien d’autres types de circuits équivalents, chacun d’entre eux décrivant un 
système particulier. La manière dont est branché chaque composant ainsi que l’ordre de leur 
apparition sont importants, à la fois pour le calcul de l’impédance et pour la lisibilité du 
modèle. Il faut suivre la logique physique du système : les processus successifs sont branchés 
en série alors que les processus simultanés sont branchés en parallèle.  
 
b) Représentation traditionnelle des données 
Habituellement, il existe deux modes de représentation des diagrammes d’impédance 
électrochimique. Ils peuvent être tracés en coordonnées cartésiennes dans le plan complexe de 
Nyquist en plaçant les valeurs Zr(ω) en abscisse et −Zj(ω) en ordonnée (contrairement aux 
conventions utilisées en électrotechnique). Pour cette représentation, il est nécessaire 
d’utiliser des repères orthonormés, sans quoi les diagrammes sont déformés et l’interprétation 
peut être faussée. La représentation de Bode est l’autre représentation classique pour 
visualiser les diagrammes. Dans ce cas, le module de l’impédance |Z| (représenté en échelle 
logarithmique) et le déphasage φ sont tracés en fonction de la fréquence, elle aussi représentée 
en échelle logarithmique. Ces deux visions différentes d’un même résultat ne sont pas en 
compétition, elles sont complémentaires ; chacune d’entre-elles montre un aspect particulier 
du diagramme d’impédance. La représentation de Nyquist permet de voir les différentes 
«boucles et droites» du diagramme mais masque les résultats haute fréquence alors que la 
représentation de Bode offre la vision complète du domaine de fréquence, tout en étant moins 
parlante pour identifier certains phénomènes caractéristiques. Les diagrammes d’impédance 
électrochimique obtenus dans cette étude seront généralement présentés en coordonnées de 
Nyquist, sauf cas particulier avec la dodécylamine. 
 
Pour illustrer ce qui a été présenté ci-dessus, des diagrammes d’impédance 
électrochimique tirés d’un article de Orazem et al. [10] sont donnés sur la figure II-4 dans le 
plan complexe de Nyquist et sur la figure II-5 selon la représentation de Bode. 
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Figure II-4. Représentation des diagrammes d’impédance dans le plan  
complexe de Nyquist [10] 
 
 
Figure II-5. Tracés des diagrammes d’impédance selon la représentation de Bode [10] 
 
c) Autres types de représentation  
Orazem et al. [10] ont proposé d’autres possibilités pour tracer les diagrammes 
d’impédance. Ces représentations ont pour but d’extraire facilement certains paramètres sans 
avoir recours à l’ajustement des spectres par des circuits électriques équivalents. Toutefois, 
quand l’utilisation des circuits équivalents s’avère utile, cela permet de fixer un certain 
nombre de paramètres, ce qui limite le nombre d’inconnus et facilite par là-même 
l’ajustement des spectres. Pour illustrer chacune de ces formes de représentation, les 
diagrammes présentés sur les figures II-4 et II-5 ont été repris et traités en conséquence. Dans 
le cas où le système étudié présente une chute ohmique importante, c’est-à-dire un Re élevé, la 
partie haute fréquence du spectre est fortement masquée par l’influence de la résistance 
d’électrolyte. Pour avoir une meilleure lisibilité des phénomènes se déroulant dans ce 
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domaine de fréquence, il est possible de tracer une représentation de Bode modifiée en 
utilisant les relations suivantes : 
 
                                                                                                                              Eq. II-8 
 
Ici, Zr et Zj représentent respectivement les parties réelles et imaginaires du spectre, Re est la 
résistance d’électrolyte estimée en lisant Zr quand ω → ∞. La détermination de Re doit être la 
plus précise possible. L’amélioration obtenue par cette opération est visualisée sur la figure II-
6. 
 
 
Figure II-6. Effet de la correction de la chute ohmique sur la représentation de 
 Bode [10], à comparer à la figure II-5 
 
Souvent, l’utilisation d’un CPE, s’avère nécessaire dans un circuit électrique 
équivalent. Ce CPE est caractérisé par deux paramètres : Q le coefficient, et α qui traduit 
l’intensité de la déviation par rapport à un système idéal. En traçant le logarithme de la partie 
imaginaire en fonction du logarithme de la fréquence, la valeur du paramètre α peut être 
extraite en mesurant la pente du diagramme dans le domaine de fréquence associée au 
comportement CPE. Si α est égal à 1, l’utilisation du CPE n’est pas nécessaire et il peut être 
remplacé par une capacité. La figure II-7 montre un exemple de ce type de représentation. 
 
φcorr = tan-1 [Zj / (Zr – Ze)] et |Z|corr = [(Zr – Ze)2 + Zj2]1/2
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Figure II-7. Détermination du paramètre α à partir de la pente de la courbe dans la 
représentation de la partie imaginaire en fonction de la fréquence 
 en coordonnées logarithmiques [10] 
 
Une autre façon de présenter les diagrammes d’impédance peut s’avérer intéressante : 
le tracé du logarithme de Qeff en fonction du logarithme de la fréquence (figure II-8). Qeff 
s’obtient de la manière suivante : 
                                                         αpi         - 1                                                   Eq. II-9 
               2       Zj (2pif)α 
 
α représente l’intensité du comportement CPE, f la fréquence et Zj la partie imaginaire 
du spectre. L’asymptote à la courbe dans le domaine haute fréquence donne la valeur du 
coefficient CPE Qeff avec une erreur de 1 % dans les conditions décrites pour l’équation (II-9). 
 
 
Figure II-8. Tracé du rapport Qeff/Qdl en fonction de la fréquence en coordonnées 
logarithmiques [10] 
 
Q eff  =  sin   
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II.1.2. Analyses de surface 
 
La microscopie optique est utilisée en métallurgie et en métallographie pour 
examiner la structure d’un métal et pour l’observation macroscopique des surfaces de 
l’électrode après immersion dans la solution agressive en l’absence et en présence des 
inhibiteurs. Les observations ont été réalisées à l’aide d’un microscope de marque Olympus 
PMG3. Les micrographies ont été acquises par l’intermédiaire du logiciel d’analyses d’images 
Aphélion avec un grossissement de 0,4. 
 
La microscopie électronique à balayage (MEB) est basée sur le principe des 
interactions électrons-matière, capable de produire des images à haute résolution de la surface 
d’un échantillon. Le principe du MEB consiste en un faisceau d’électrons balayant la surface 
de l’échantillon à analyser qui, en réponse, réémet certaines particules. Ces particules sont 
analysées par différents détecteurs qui permettent de reconstruire une image en trois 
dimensions de la surface. Les observations au MEB ont été effectuées à l’aide d’un appareil 
de type LEO 435VP. L’appareil possède deux types de détecteur pour l’imagerie. Un 
détecteur à électrons secondaires permet d’obtenir une image en contraste chimique. Ce 
microscope est doté d’un système d’analyse chimique élémentaire par spectrométrie en 
dispersion d’énergie (EDS). Cette technique, basée sur l’analyse des photons X émis par un 
échantillon bombardé par le faisceau d’électrons incident, a permis de caractériser de manière 
qualitative la composition chimique des produits de corrosion présents sur la surface de 
l’acier. 
 
L'interférométrie optique (IO) est utilisée pour visualiser la topographie et la 
morphologie de la surface métallique en présence des produits inhibiteurs de corrosion testés. 
Cette technique permet la caractérisation de la surface directement par l’observation. Elle est 
employée largement en tribologie, études de la corrosion et de revêtements [11, 12]. Les 
profils 2D et 3D générés par cette technique permettent la détermination précise de la 
profondeur des piqûres et la caractérisation morphologiques de celles-ci.  
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II.1.3. Analyse thermogravimétrique (ATG) 
 
Le principe de la mesure consiste à enregistrer l’évolution de la masse d’un 
échantillon soumis à une augmentation linéaire de température. Cette technique a été utilisée 
dans notre cas, pour déterminer la température de dégradation des produits testés comme 
inhibiteurs de corrosion. L’appareillage utilisé est un Perkin-Elmer (TGA 4000). Les mesures 
ont été réalisées sous flux d’azote gazeux continu, à une vitesse de 5 °C/min entre 25 °C et 
300 °C. 
 
II.1.4. Perte de masse 
 
L'essai de perte de masse permet d'évaluer les vitesses de corrosion moyennes en 
l’absence et en présence d’inhibiteurs dans un environnement corrosif qui simule les 
conditions de fonctionnement sur le terrain.  
 
II.2. Conditions expérimentales 
 
II.2.1. L’acier API 5L-X65 
 
Le matériau utilisé comme électrode de travail est un acier au carbone API 5L-X65 
dont la composition chimique est donnée dans le tableau II-1. 
 
Tableau II-1. Composition chimique de l’acier API 5L-X65 en % massique 
C (maximum) Mn (maximum) P (maximum) S (maximum) Ti (maximum) Fe 
0,28 1,45 0,030 0,030 0,06 Bal. 
 
Après attaque métallographique de la surface de l’acier, les différentes phases 
constitutives du matériau ont pu être mises en évidence. L’attaque a été effectuée en 
plongeant quelques secondes l’acier préalablement poli dans une solution de « nital » 
(mélange d’acide nitrique et d’alcool dans un rapport de 3/100). Une analyse au microscope 
optique révèle que cet acier présente une microstructure caractéristique d’un acier ferrito-
perlitique (figure II-9). Les zones blanchâtres correspondent à la phase α  (ferrite 
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proeutectoïde) et les zones foncées correspondent au mélange eutectoïde (perlite) composé de 
lamelles intercalées de phase α et de cémentite (Fe3C). Le pourcentage des deux phases a été 
quantifié, en utilisant un logiciel Aphelion, qui a abouti à 22 % de perlite et 78 % de ferrite. 
 
 
 
Figure II-9. Photomicrographie de l’acier au carbone API 5L-X65 réalisée  
après une attaque au nital 
II.2.2. Milieu électrolytique 
 
La solution agressive est constituée d’une solution de chlorure de sodium (0,5 mol L-1) 
préparée avec de l’eau permutée. Cette solution a été choisie car sa conductivité est assez 
proche de celle rencontrée dans les eaux dans lesquelles ce matériau sera exposé. 
 
II.2.3. Formulations inhibitrices 
 
Les formulations testées sont constituées de composés extraits de la plante Aloe Vera. 
L'Aloe Vera est une plante qui est utilisée pour des applications variées en raison des 
nombreuses variétés de produits que l’on peut extraire. L’Aloe fait partie des organismes 
extrêmophiles qui permettent de résister aux conditions sévères de température et de pH. La 
structure de la feuille est constituée principalement d’une substance transparente gélatineuse 
(gel) recouverte d’une mince couche de liquide jaune (Acibar). Le tout est protégé pour une 
écorce externe verte [13]. La composition de l'Aloe Vera est schématisée sur la figure II-10. 
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Figure II-10. Composition principale de l'Aloe Vera 
 
Les parties les plus utilisés industriellement sont : le gel d'Aloe Vera et l’Acibar. Le 
gel représente la plus grande partie de la feuille après l'enlèvement de l’écorce. Il est utilisé 
dans de nombreux domaines, comme par exemple dans l’industrie cosmétique et alimentaire 
[14]. Sur la figure II-11, le processus d’obtention du gel d’Aloe Vera et de l’Acibar est 
présenté schématiquement. 
 
 
 
Figure II-11. Processus d’obtention du gel de l’Aloe Vera et de l’Acibar 
 
L’analyse de ces composés a montré que le gel est un biopolymère composé de 
polysaccharides. Ceux-ci sont des hydrocarbures organiques avec des groupements 
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fonctionnels hydroxyles et carboxyliques. De plus, il a été constaté la présence (traces) 
d’éléments comme l'azote, le soufre et le phosphore. L'Acibar est constitué par des 
anthraquinones, formés de (poly) composés aromatiques, qui peuvent être remplacés par un 
certain nombre de groupes méthyle. Les caractéristiques de ces composés justifient leur 
utilisation comme traitement multifonctionnel possible, puisque certains produits 
commerciaux utilisés contre la corrosion, la formation de carbonates et l’apparition d’hydrates 
de gaz naturel ont ces éléments dans leurs formulations. Les structures proposées pour ces 
molécules sont présentées sur la figure II-12 [15]. 
 
 
 
(a) 
 
(b) 
 
Figure II-12. Structures proposées pour les composants principaux de :  
a) Gel et b) Acibar d’après Taii-Nin et al. [15] 
 
Récemment, il a été démontré que les produits extraits de l’Aloe Vera présentent une 
action bifonctionnelle pour empêcher la formation simultanée d’hydrates de gaz naturel et de 
carbonate de calcium, donc il est intéressant d’évaluer l’efficacité de ces produits en termes de 
protection contre la corrosion en milieu CO2. Pour cela, différentes concentrations de chaque 
composé ont été testées dans une fourchette comprise entre 2000 ppm et 20000 ppm. 
 
Compte tenu du fait que la dodécylamine est recommandée comme inhibiteur de 
corrosion pour les aciers exposés à un milieu CO2 [16], ce composé a été aussi testé seul ou 
en mélange avec les produits extraits de l’Aloe Vera afin d’évaluer un possible effet de 
synergie entre eux.  
 
Chapitre II
 
 
45 
La dodécylamine, possède un caractère hydrophobe et un caractère hydrophile. La 
partie hydrophile est constituée du radical amine et la partie hydrophobe est composée par la 
chaîne carbonée à 12 atomes (figure II-13). 
 
 
Figure II-13. Structure de la dodécylamine 
 
Ce produit a été testé pour deux concentrations : 50 ppm et 500 ppm. Des 
concentrations plus élevées n'ont pas pu être évaluées parce que ce produit est peu soluble. 
 
II.2.4. Dispositif et protocoles expérimentaux pour les mesures électrochimiques 
 
II.2.4.1. Cellule électrochimique 
 
Les essais électrochimiques ont été réalisés avec une cellule classique en verre pyrex 
d’une contenance de 250 ml (figure II-14). Avant chaque expérience, la cellule a été nettoyée 
à l’éthanol, rincée à l’eau distillée et séchée avec du papier absorbant. 
 
 
Figure II-14. Schéma du dispositif expérimental utilisé lors des mesures électrochimiques 
 
N2 
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II.2.4.2. Electrode de travail 
 
L’électrode de travail est constituée d’un barreau cylindrique en acier API 5L-X65 de 
1 cm2 de section droite prélevé sur un tube pour le transport du pétrole, vissé sur un axe de 
rotation constituant l’électrode à disque tournant. La surface latérale du cylindre a été revêtue 
d’une gaine thermo-rétractable étanche afin d’exposer à la solution agressive seulement la 
section droite de l’électrode. Avant chaque manipulation, l’électrode a été polie à l’aide de 
papiers de carbure de silicium du grade 320 au grade 1600. 
 
L’électrode à disque tournant (EDT) a été choisie car elle constitue un dispositif bien 
adapté pour l’étude des phénomènes de transport de matière. Ceci garantit le renouvellement 
de la solution vers l’interface métallique tout en créant une agitation constante et homogène. 
L’électrode à disque tournant permet ainsi de maîtriser l’écoulement au voisinage de la 
surface réactionnelle. 
 
II.2.4.3. Electrode de référence et contre-électrode 
 
L’électrode de référence utilisée est une électrode au calomel saturé (ECS) 
Radiometer-Tacussel, schématisée par la séquence électrochimique Hg / Hg2Cl2 / KClsat. 
Celle-ci présente un potentiel de + 0,241 V par rapport à l’électrode standard d’hydrogène. La 
contre-électrode est constituée d’une grille de platine de grande surface. 
 
Les trois électrodes de la cellule électrochimique sont reliées à l’ensemble Solartron 
qui constitue la chaîne de mesure. Celle-ci est composée d’une interface électrochimique 
modèle 1286 et d’un analyseur de fonction de transfert modèle 1250. L’ensemble est piloté 
par un ordinateur. Le potentiostat permet d’imposer à l’électrode de travail le potentiel ou le 
courant selon le type de contrôle choisi (potentiostatique ou galvanostatique) et l’analyseur de 
fréquence permet de calculer l’impédance électrochimique. Ce dernier est composé d’un 
générateur et d’un analyseur. Le premier envoie le signal de perturbation au potentiostat et le 
deuxième calcule la fonction de transfert  ∆E / ∆I  du système. Dans cette étude, toutes les 
mesures électrochimiques ont été réalisées au moins deux fois afin de s’assurer de la 
reproductibilité des essais. 
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II.2.4.4. Protocole des mesures électrochimiques 
 
Avant chaque mesure électrochimique, le protocole suivant à été utilisé : 
 
a) Bullage d’azote gazeux (N2) de haute pureté pendant 30 minutes dans la solution de 
NaCl  afin d’éliminer l’oxygène.  
b) Saturation de la solution de NaCl avec CO2 gazeux (une heure de bullage avec un flux 
de 10 mm Hg).  
c) Mesure du pH de la solution. 
d) et débit de CO2 maintenu constant (10 mm Hg) tout au long de l’expérience.  
 
• Suivi de potentiel de corrosion 
Le potentiel de corrosion (Ecorr) a été suivi pour chacune des conditions évaluées. 
Toutes les valeurs de Ecorr sont référencées par rapport à l’électrode au calomel saturé (ECS). 
 
• Impédance électrochimique 
Les diagrammes d’impédance électrochimique ont été relevés au potentiel de 
corrosion, après différents temps d’immersion, pour différentes températures et pour 
différentes vitesses de rotation. Les mesures ont été effectuées dans la gamme de fréquence 65 
kHz - 30 mHz avec huit points par décade et une amplitude de 15 mV. Le paramètre 
d’amplitude de perturbation a été préalablement optimisé. 
 
• Courbes courant-tension 
Les courbes de polarisation ont également été obtenues pour différents temps 
d’immersion, pour différentes températures et pour différentes vitesses de rotation de 
l’électrode d’acier API 5L-X65. Les branches anodique et cathodique ont été obtenues 
consécutivement de -1 V/ECS à -0,4 V/ECS à la vitesse de balayage de 0,1667 mV/sec.  
 
• Courbes de Levich : I vs Ω1/2 
Pour obtenir les courbes de type Levich, un potentiel cathodique de -0,8 V/ECS a été 
imposé à l’électrode de travail, après avoir maintenu l’électrode pendant différents temps 
d’immersion au potentiel de corrosion. Puis, la vitesse de rotation de l’électrode a été 
modifiée et la valeur de la densité du courant a été relevée après 5 minutes de stabilisation. 
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II.2.5. Dispositif et protocoles expérimentaux pour les analyses de pertes de masse 
 
Les échantillons ont été préparé avec l’acier API 5L-X65 en suivant la norme ASTM 
G1 (voir annexe 1) [17]. Les tests ont été effectués deux fois afin de s’assurer de la 
reproductibilité des essais en utilisant une solution 0,5 M de NaCl, une température de 25 °C, 
120 heures d’immersion et une pression de CO2 de 1,03 bar. De l’azote a été ensuit ajouté au 
système pour obtenir une pression finale de 103 bars. Après la durée de l'essai, l'autoclave est 
dépressurisé et les échantillons sont enlevés, pour ensuite éliminer les produits de corrosion et 
déterminer le poids final en utilisant la technique décrite dans la norme ASTM G1 [17]. 
Enfin, la vitesse de corrosion est déterminée en suivant le protocole décrit dans la norme 
Standard RP-0775 (voir annexe 2) [18]. Le dispositif expérimental est montré sur la figure II-
15. 
 
 
Figure II-15. Photo du dispositif expérimental utilisé pour les mesures 
 de perte de masse 
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Chapitre III. Etude de la cinétique de corrosion de l’acier API 5L-X65 en  
milieu CO2 - Evaluation de différents variables opérationnelles 
 
Ce chapitre est consacré à l’évaluation de variables opérationnelles qui ont une 
influence assez marquée sur la cinétique du processus de corrosion par CO2. Parmi celles-ci, 
l’effet du temps d’immersion, de la vitesse de rotation de l’électrode de travail et de la 
température ont été étudiées. Pour cela, une série d'essais électrochimiques et d’analyses de 
surface ont été réalisés. A partir des essais électrochimiques la vitesse de corrosion pour les 
différentes conditions expérimentales a été déterminée afin de mieux comprendre l’influence 
de chacun des paramètres sur le phénomène de corrosion par le CO2. 
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III.1. Effet de la vitesse de rotation et du temps d’immersion  
 
III.1.1. Suivi du potentiel de corrosion au cours du temps 
 
Le potentiel de corrosion (Ecorr) a été mesuré au cours de l’immersion de l’acier dans 
la solution agressive pour trois vitesses de rotation de l’électrode de travail (400, 1000 et 1600 
tr.min-1) (figure III-1). Pour cette série d’essais, la température a été fixée à 25°C. On observe 
que l’évolution de Ecorr est assez comparable pour les trois vitesses de rotation : le potentiel de 
corrosion se déplace vers des potentiels plus cathodiques pendant les 10 premières heures 
d’immersion et reste relativement stable autour de -0,7 V/ECS. Ce résultat suggère que le 
potentiel de corrosion est peu sensible aux variations des conditions hydrodynamiques.  
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Figure III-1. Effet de la vitesse de rotation sur le potentiel de corrosion de l’acier  
API 5L-X65 dans une solution de NaCl 0,5 M désaérée et saturée en CO2 : 
 (●) 400 tr.min-1, (□) 1000 tr.min-1, (♦) 1600 tr.min-1 
 
III.1.2. Courbes de polarisation 
 
Les courbes de polarisation sont montrées sur la figure III-2. Celles-ci ont été obtenues 
après 2, 6 et 15 heures d’immersion à Ecorr et pour différentes vitesses de rotation de 
l’électrode de travail à une température de 25°C.  
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Figure III-2. Courbes courant-tension obtenues pour trois vitesses de rotation et différents 
temps d’immersion dans une solution de NaCl 0,5 M désaérée et saturée en CO2 : 
(■) 2 heures, (◊) 6 heures, (●) 15 heures 
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Dans le domaine anodique, correspondant à la cinétique de dissolution du métal, les 
courbes de polarisation sont assez proches pour 2 et 6 heures d’immersion et pour les faibles 
vitesses de rotation (400 et 1000 tr.min-1). En revanche, après 15 heures d’immersion, une 
diminution du courant est observée. De plus, pour une surtension anodique d’environ 200 
mV, un plateau de courant autour de 10 mA/cm2 est observé. Ce plateau suggère la présence 
d’une couche de produits de corrosion qui bloque partiellement la dissolution de l’acier. Ce 
comportement est similaire à celui observé par Linter et Burstein [1] sur un acier de 
composition similaire. Ils ont observé une diminution de la densité de courant anodique qu’ils 
attribuent à la présence d'un régime semi-passif. Le phénomène de passivation serait lié à 
l'augmentation de la concentration des cations ferreux (Fe+2) comme produit de la dissolution 
du métal ; ainsi, quand la limite de solubilité de cette espèce à l'interface métal / électrolyte est 
atteinte, la précipitation d'un film de produits de corrosion sur la surface de l'électrode se 
produit qui diminue la vitesse de corrosion du métal. Cette zone de pré-passivation se 
rattacherait à la formation de produits de corrosion peu protecteurs, tels que Fe(HCO3) et 
FeCO3. 
 
Dans le domaine cathodique, les densités de courant diminuent fortement lorsque le 
temps d’immersion augmente pour les trois vitesses de rotation étudiées. Après 2 heures 
d’immersion, un courant limite (ilim), environ à 150 mV au-dessous du potentiel de corrosion, 
est atteint ce qui indique que la cinétique cathodique est contrôlée par la diffusion du proton 
H+ en accord avec les travaux de Linter et al. [1] et Remita et al. [2]. Cependant, pour 6 et 15 
heures d’immersion, on observe un changement de pente, ce qui montre que la cinétique 
cathodique devient contrôlée par le transfert de charge. On peut attribuer ce changement de 
mécanisme à la formation d’une couche de produits de corrosion qui bloque la surface au fur 
et à mesure que le temps d’immersion et la vitesse de rotation augmentent. 
 
Les courbes de polarisation ont été utilisées pour déterminer graphiquement les 
valeurs de icorr, Ecorr, βa et βc. La figure III-3 illustre un exemple de détermination de ces 
paramètres. L’ensemble des valeurs obtenues pour les différentes courbes sont reportées dans 
le tableau III-1. 
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Figure-III.3. Exemple de détermination des pentes de Tafel anodique (βa) et cathodique (βc), 
du potentiel de corrosion (Ecorr) et du courant de corrosion (icorr) pour 15 heures d’immersion 
et 1000 tr.min-1 (Ecorr = 0,69 V/ECS, icorr = 11µA/cm2, βa = 69 mV/déc et βc = 165 mV/déc) 
 
Tableau III.1. Paramètres obtenus à partir des courbes courant-tension pour différentes 
vitesses de rotation et différents temps d’immersion dans une solution  
de NaCl 0,5 M désaérée et saturée en CO2 
 
Vitesse de 
rotation / tr.min-1 
Temps 
d’immersion / h 
Ecorr 
V/ECS 
Icorr 
µA/cm2 
βa 
mV/déc 
βc 
mV/déc 
2 -0,67 215 80 - 
6 -0,67 125 71 - 
400 
 
15 -0,71 32 104 250 
2 -0,63 202 56 - 
6 -0,69 41 75 193 1000 
15 -0,69 11 69 165 
2 -0,64 250 66 - 
6 -0,66 35 58 183 1600 
15 -0,71 16 79 194 
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De manière générale, on peut voir qu’en fonction du temps d’immersion les valeurs de 
Ecorr se déplacent légèrement vers des valeurs plus négatives. Ceci est accompagné d’une forte 
diminution des courants de corrosion (icorr). Les valeurs des pentes de Tafel anodiques se 
situent entre 56 et 104 mV/déc, sans montrer de variation définie avec les paramètres étudiés. 
Bien que ces valeurs se trouvent dans une fourchette large, elles sont en accord avec celles 
valeurs reportées dans la littérature. En effet, les pentes anodiques associées à la dissolution 
du fer en milieu CO2 varient entre 30 et 180 mV/dec [3-5]. Récemment, Farelas et al. [6] ont 
trouvé des valeurs de 40 mV dec-1 et 120 mV dec-1 pour βa et βc respectivement tandis que 
Zhang et Cheng [7] reportent des valeurs de 60 mV dec-1 et 135 mV dec-1. Les différences 
entre ces valeurs sont attribuées à la variation locale du pH dans la structure rémanente de 
cémentite après la dissolution métallique ou à la formation de couples galvaniques entre la 
ferrite et la cémentite. Les valeurs des pentes de Tafel cathodiques se situent entre 165 et 250 
mV/déc. Pour les temps d’immersion courts, la réaction cathodique est contrôlée par le 
transport de matière et la valeur de βc tend vers l’infini. 
 
III.1.3. Courbes de Levich 
 
Pour avoir une meilleure compréhension de l'influence de la vitesse de rotation sur la 
cinétique d'électrode, les courbes de I vs Ω1/2 ont été obtenues sur le plateau de diffusion 
cathodique à un potentiel de -0,87 V/ECS (figure III-4). Deux protocoles ont été utilisés : la 
courbe (1) a été obtenue après 2 heures d’immersion au potentiel de corrosion et pour une 
vitesse de rotation de 400 tr.min-1. La courbe (2) a été obtenue après 2 heures d’immersion au 
potentiel de corrosion mais pour une vitesse de rotation de 1600 tr.min-1. Puis, le potentiel 
cathodique a été appliqué et la vitesse de rotation (Ω) a été changée dans le sens ascendant ou 
descendant respectivement. Pour chaque vitesse de rotation, le courant cathodique a été relevé 
après 5 min de stabilisation. On peut observer que dans les deux cas les densités de courant 
augmentent linéairement avec la racine carrée de la vitesse de rotation. Ce comportement 
indique que la cinétique cathodique est uniquement contrôlée par le transport des protons du 
sein de la solution vers la surface métallique [8, 9]. Il faut souligner que les densités de 
courant sont légèrement plus faibles en suivant le protocole 2. Ces résultats, confirmés par 
plusieurs mesures, suggèrent que les produits de corrosion se déposent sur la surface de l’acier 
en plus grande quantité et/ou d’une manière plus homogène quand la vitesse de rotation est 
plus élevée. 
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Il faut remarquer que les courbes ne passent pas par l'origine. Ce comportement met en 
évidence l’existence d’une composante non diffusionnelle dans le courant mesuré. En effet, il 
a été démontré que cette contribution du courant cathodique n’est pas de nature cinétique mais 
il est une conséquence de l’effet tampon induit par la présence de CO2 dissous dans la 
solution [2]. 
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Figure III-4. Courbes I vs Ω1/2 obtenues à -0,87 V/ECS après 2 heures d’immersion au 
potentiel de corrosion dans la solution saturée en CO2 : (●) 400 tr.min-1et une vitesse de 
rotation ascendante et (□) à 1600 tr.min-1et une vitesse de rotation descendante 
 
Pour évaluer l’effet du temps d’immersion, les courbes de Levich ont été tracées après 
différents temps d’immersion en suivant le protocole 1. Les résultats sont regroupés sur la 
figure III.5. Comme il a été montré dans la figure précédente (figure III-4), les densités de 
courant augmentent avec la racine carrée de la vitesse de rotation indépendamment du temps 
d'immersion. Ceci peut être expliqué par une augmentation de la quantité de H+ arrivant sur la 
surface métallique [1, 2].  
 
D’autre part, on observe que les densités de courant cathodiques diminuent fortement 
avec le temps d'immersion. Cela suggère la formation progressive d'une couche de produits de 
corrosion, qui bloquerait partiellement la surface de l'électrode en diminuant la surface active 
disponible pour la réduction du proton. De plus, on note que pour 2 et 4 heures d’immersion, 
les densités de courant augmentent linéairement avec la racine carrée de la vitesse de rotation 
de l’électrode mais pour 6 et 15 heures d'immersion les courbes ne sont plus linéaires et deux 
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portions de droites peuvent être observées. Au-dessus de 1000 tr.min-1, l'augmentation du 
courant est plus forte lorsque la vitesse de rotation de l’électrode augmente. Une élimination 
mécanique d’une certaine partie des produits de corrosion due à l’effet hydrodynamique peut 
expliquer ce comportement. You et al. [10] ont clairement vu que dans le cas de la corrosion 
du fer pur dans une solution neutre, des produits de corrosion peu adhérents sont éliminés par 
l’augmentation de la vitesse de rotation de l’électrode, ce qui a pour effet d’augmenter les 
valeurs du courant. 
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Figure III-5. Courbes I vs Ω1/2 obtenues à -0,87 V/ECS, en utilisant une vitesse de rotation 
initiale de 400 tr.min-1 pour différents temps d’immersion au potentiel de corrosion : 
 (□) 2 heures, (■) 4 heures, (●) 6 heures, (○) 15 heures 
 
III.1.4. Spectroscopie d’impédance électrochimique (SIE) 
 
III.1.4.1. Mesures indépendantes  
 
La figure III-6 montre les diagrammes d'impédance obtenus au potentiel de corrosion 
après 2, 6 et 15 heures d’immersion pour les trois vitesses de rotation ; chaque mesure a été 
effectuée de manière indépendante. Les spectres ont la même allure quel que soit le temps 
d’immersion et la vitesse de rotation. Ils sont constitués d’une boucle capacitive à moyennes 
fréquences et d’un début de boucle inductive à basses fréquences. Cette allure est typiquement 
observée sur les diagrammes d'impédance obtenus pour des aciers au carbone en présence de 
CO2 [7-12]. 
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Figure III-6. Diagrammes d’impédance électrochimique relevés au potentiel de corrosion 
pour différentes vitesses de rotation et différents temps d’immersion dans une solution de 
NaCl 0,5 M désaérée et saturée en CO2 : (■) 2 heures, (◊) 6 heures, (●) 15 heures 
 
La boucle capacitive observée à moyennes fréquences est généralement décrite comme 
étant représentative de la résistance de transfert de charge sur le métal nu ou dans les pores 
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d'une couche de produits de corrosion déposés sur la surface métallique. La boucle inductive, 
fréquemment observée sur les spectres d'impédance des aciers au carbone dans des solutions 
saturées avec CO2 [13, 14], est attribuée aux processus de relaxation d'espèces adsorbées à 
l'interface, dans ce cas : l'ion hydronium, l'ion bicarbonate ou l'acide carbonique [12, 15]. Il 
faut souligner que pour 6 heures d'immersion, la boucle inductive tend à se fermer sur elle-
même en donnant naissance à une autre boucle capacitive qui indique la transition active-
passive du métal [13], ce qui est plus évident à 1600 tr.min-1. La boucle inductive tend à 
disparaître lorsque le temps d’immersion augmente (15 heures). Zhang et Cheng [7] et Farelas 
et al. [6] ont attribué la disparition de la boucle inductive pour les longues périodes 
d'immersion à une grande quantité de produits de corrosion qui recouvre l'électrode et qui 
protège la surface. Ces résultats confirment ceux obtenus à partir des courbes de polarisation, 
suggérant que des produits de corrosion se déposent sur la surface métallique. On peut 
observer que l'amplitude des diagrammes est affectée par les deux variables étudiées. Plus 
particulièrement, la taille de la boucle capacitive augmente avec le temps d'immersion, ce qui 
est plus marqué à 1600 tr.min-1. Ces résultats sont en accord avec la diminution du courant 
observée sur les courbes courant-tension (tableau III-2), ce qui indique une diminution de la 
surface active. 
 
La première boucle capacitive des diagrammes d'impédance peut être analysée en 
utilisant un simple circuit équivalent composé de la résistance d'électrolyte, Re, en série avec 
une résistance de transfert de charge, RT, en parallèle avec une capacité, C. Pour prendre en 
compte le comportement non-idéal de l'interface, la capacité est classiquement remplacée par 
un élément de phase constante (CPE) [16].  
 
Les valeurs des résistances liées à la boucle capacitive ont été obtenues directement à 
partir des diagrammes ; les valeurs de Q et α ont été déterminées graphiquement [17]. Les 
valeurs des différents paramètres sont reportées dans le tableau III-2. Comme nous l'avons 
observé sur la figure III-6, la valeur de RT augmente avec le temps d'immersion. Les valeurs 
de α sont relativement faibles (entre 0,71 et 0,78) et les valeurs de Q sont relativement 
élevées. De façon assez surprenante, les valeurs de α et Q ne dépendent pas du temps 
d'immersion ni de la vitesse de rotation, même si les produits de corrosion accumulés sur la 
surface du métal augmentent avec le temps d'immersion. Le paramètre Q ne peut pas être 
considéré comme une capacité, car les valeurs de α s’écarte fortement de l'unité. Hirschorn et 
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al. [18] ont récemment publié que la capacité effective Ceff, peut être estimée en utilisant les 
formules mathématiques suivantes à partir du CPE [16, 19]. 
 
                Ceff = Q
1/α (Re RT/Re + RT)
(1-α) /α
                              (Eq. III-1) 
ou 
                                 Ceff = Q
1/α Rf
(1-α) /α
                            (Eq. III-2) 
 
C est exprimé en Farads. 
 
L’équation III-1 peut être utilisée quand on considère des variations de propriétés sur 
la surface de l'électrode (distribution 2D) alors que l'équation III-2 correspond à une 
distribution des constantes de temps perpendiculairement à la surface (distribution 3D). 
Comme l'ont souligné Hirschorn et al. [18], le choix de la bonne formule doit correspondre au 
système que l’on étudie. Dans cette étude, le choix de l'une des équations n'est pas évident et 
dans un premier temps, Ceff a été calculée en utilisant les deux équations. Les valeurs de C
1
eff 
et C2eff calculées à partir des équations III-1 et III-2 respectivement, sont données dans le 
tableau III-1. On note que les deux valeurs calculées de C1eff et C
2
eff sont inférieures aux 
valeurs de Q. Avec l'équation III-2, les valeurs de C1eff sont inférieures à 100 µF cm-2 tandis 
qu’avec l'équation III-3, les valeurs de C2eff sont comprises entre 150 et 300 µF cm-2. Les 
valeurs de Q, C1eff et C
2
eff sont les plus faibles pour 1600 tr.min
-1 et 15 heures d'immersion. 
En accord avec l'augmentation des valeurs de la résistance qui reflète la diminution de la 
surface active par les produits de corrosion, ceci pourrait aussi indiquer une amélioration des 
propriétés protectrices de la couche formée sur la surface du métal en fonction du temps 
d’immersion et la vitesse de rotation. La valeur de C1eff est du même ordre de grandeur que 
celui d’une capacité de double couche, tandis que les valeurs de C2eff sont plus élevées. En 
conséquence, si les valeurs RT sont supposées représenter le processus de transfert de charge, 
la valeur de C1eff devrait être prise en compte avec une distribution 2D des résistances. 
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Tableau III-2. Paramètres obtenus à partir des diagrammes d’impédance pour différents 
temps d’immersion et différentes vitesses de rotation (mesures indépendantes) 
 
Vitesse de rotation  
tr.min-1 
400 1000 1600 
Temps d’immersion / h 2 6 15 2 6 15 2 6 15 
RT   
Ω cm2 
163 259 559 143 338 555 150 522 959 
α   0,75 0,74 0,71 0,76 0,73 0,78 0,74 0,77 0,74 
Q   
MΩ-1 cm-2 sα 
459 544 464 445 337 440 410 219 245 
C1eff   
µF cm-2 
68 77 45 82 36 86 52 32 27 
C2eff  
µF cm-2 
193 273 267 195 151 296 157 115 147 
 
III.1.4.2. Mesures consécutives 
 
La figure III-7 montre les diagrammes d'impédance obtenus au potentiel de corrosion 
après 2 et 15 heures d’immersion. Les mesures ont été effectuées de manière consécutive. 
Après 2 heures et 15 heures d’immersion à 400 tr.min-1, la mesure d’impédance a été réalisée, 
puis la vitesse de rotation a été augmentée en laissant le système se stabiliser pendant 5 min 
avant de retracer le nouveau diagramme d’impédance. Ce protocole a été utilisé afin d’étudier 
la part des produits de corrosion et celle du transport de matière sur les diagrammes 
d’impédance au potentiel de corrosion. 
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Figure III-7. Diagrammes d’impédance électrochimique relevés consécutivement au potentiel 
de corrosion après 2 et 15 heures d’immersion dans une solution de NaCl 0,5 M désaérée et 
saturée en CO2 : (●) 400 tr.min-1, (◊) 1000 tr.min-1, (■) 1600 tr.min-1 
 
Quel que soit le temps d’immersion on observe une diminution de la taille de la boucle 
capacitive quand la vitesse de rotation augmente ; néanmoins, ce comportement est beaucoup 
moins marqué après 15 heures d’immersion. Ces résultats sont en accord avec le changement 
de mécanisme observé sur les courbes de polarisation présentées sur la figure III-2 où la 
cinétique cathodique évoluait d’un contrôle purement diffusionnel à un contrôle par le 
transfert de charge avec le temps d’immersion. Ainsi, la diminution de la taille de la boucle 
capacitive observée pour 2 heures d’immersion est due à une augmentation de la vitesse de 
réduction du H+ sur la surface de l’électrode. Après 15 heures d’immersion, la surface 
métallique est largement recouverte par les produits de corrosion qui limitent la réduction du 
H+ malgré l’augmentation de la vitesse de rotation. 
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Les valeurs des différents paramètres extraits des diagrammes d’impédance sont 
reportées dans le tableau III-3. Comme nous l'avons observé sur la figure III-7, la valeur de RT 
augmente avec le temps d'immersion et diminue quand de la vitesse de rotation augmente. 
Pour chaque temps d’immersion les valeurs de α, Q et C1eff sont relativement constantes 
quelles que soient les conditions expérimentales. Les résultats obtenus pour le paramètre C1eff 
calculé à partir des valeurs de Q permet d’interpréter cette valeur comme une valeur de 
capacité de double couche (C1eff = CDC). On peut noter que pour 2 heures d’immersion à 
mesure que la vitesse de rotation augmente les valeurs de RT diminuent et les valeurs de Q et 
de CDC augmentent, tandis que pour 15 heures d’immersion touts les paramètres sont 
relativement constants. 
 
Il faut remarquer que le pH a été mesure toujours avant et après chaque essai 
électrochimique et les valeurs se trouvent entre 3,7 et 4.  
 
Tableau III-3. Paramètres obtenus à partir des diagrammes d’impédance pour différents 
temps d’immersion et différentes vitesses de rotation (mesures consécutives) 
 
Temps d’immersion / h 2 15 
Vitesse de rotation 
tr.min-1 
400 1000 1600 400 1000 1600 
RT  
 Ω cm2 
374 282 155 576 559 532 
α   0,78 0,78 0,76 0,79 0,79 0,79 
Q  
 MΩ-1 cm-2 sα 
266 277 370 301 303 306 
CDC  
 µF cm-2 
46 49 58 58 58 59 
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III.2. Effet de la température  
 
Ce paramètre est parmi ceux qui ont une influence importante sur la résistance à la 
corrosion des aciers au carbone dans des environnements contenant du CO2 [20-22]. Pour 
l'étude de l'effet  de  la  température,  les essais  ont  été  réalisés  avec  une  vitesse  de  
rotation  de 1000 tr.min-1 et deux temps d'immersion de 2 heures et 15 heures. Deux 
températures ont été testées : 40 et 60°C. Les courbes de polarisation sont montrées sur la 
figure III-8. On peut observer que Ecorr est indépendant de la variation de la température, 
néanmoins les courbes anodiques et cathodiques sont affectées. Pour un temps d'immersion de 
2 heures, les résultats montrent que les densités de courant augmentent avec la température. 
En revanche, pour un temps d'immersion de 15 heures, un comportement inverse est observé. 
Les courbes de polarisation ont été utilisées pour déterminer graphiquement les valeurs de 
icorr, Ecorr, βa et βc. L’ensemble des valeurs obtenues pour les différentes courbes sont 
reportées dans le tableau III-4. De manière générale, on peut voir que pour 2 heures 
d’immersion il y a une forte augmentation des densités de courant de corrosion lorsque la 
température augmente de 40 °C à 60 °C. Pour 15 heures d’immersion les valeurs de icorr sont 
faibles et diminuent fortement lorsque la température augmente. Par ailleurs, on peut voir que 
les valeurs de pentes de Tafel anodiques restent relativement constantes pour 2 heures et 15 
heures d’immersion, tandis que les pentes de Tafel cathodiques changent avec la température. 
Ces résultats indiquent que le processus de corrosion est principalement contrôlé par le 
blocage de sites cathodiques par les produits de corrosion car seulement les pentes 
cathodiques sont modifiées par une augmentation de la température.  
 
D’autre part, on peut noter que la température induit une diminution des pentes 
anodiques et cathodiques au cours du temps d’immersion, ce qui n’a pas été observé pour les 
essais réalisés a 25 °C. Il semblerait donc que le rôle des sites anodiques et cathodiques sur la 
cinétique de corrosion est mieux défini avec une augmentation de la température. 
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Figure III-8. Courbes courant-tension obtenues pour deux températures à une vitesse de 
rotation de 1000 tr.min-1 et après 2 et 15 heures d’immersion dans une solution de NaCl 0,5 
M désaérée et saturée en CO2 : (□) 40°C, (♦) 60°C 
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Tableau III-4. Paramètres obtenus à partir des courbes courant-tension pour différentes 
températures à 1000 tr.min-1  et deux temps d’immersion (2 heures et 15 heures) dans une 
solution de NaCl 0,5 M désaérée et saturée en CO2 
 
Temps 
d’immersion / h  
Température 
°C 
Ecorr 
V/ECS 
Icorr 
µA/cm2 
βa 
mV/déc 
βc 
mV/déc 
40 -0,72 110 90 370 
2 
60 -0,71 354 90 650 
40 -0,72 17 50 280 
15 
60 -0,70 5 60 180 
 
La figure III-9 présente les diagrammes d'impédance obtenus pour les deux 
températures. Les résultats montrent que l’allure des diagrammes n’est pas modifiée par ce 
paramètre. Il faut remarquer que la taille de la boucle capacitive augmente pour 15 heures 
d’immersion, en accord avec les résultats obtenus à partir des mesures stationnaires. Ces 
résultats indiquent que la formation d’une couche de produits de corrosion sur la surface de 
l'acier est favorisée pour des températures plus élevées et pour les plus longs temps 
d'immersion. En effet, lorsque la température augmente, la dissolution du fer est favorisée, le 
produit de solubilité (Ks) du carbonate de fer diminue et la stabilité des carbonates augmente. 
Ainsi, pour 15 heures d'immersion, le temps est suffisamment long pour permettre la 
formation d’une couche protectrice qui bloque la surface de l'acier, et entraîne la diminution 
de la vitesse de corrosion, ce qui n’est pas le cas après 2 heures d’immersion. Ces résultats 
sont en accord avec les travaux de Johnson et al. [23] qui ont montré que la cinétique de 
précipitation de la sidérite (FeCO3) est très lente. D'autre part, Videm et al. [20, 21] ont 
montré que l'adhérence des couches de carbonate de fer s’améliore lorsque la température 
augmente. 
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Figure III-9. Diagrammes d’impédance électrochimique relevés au potentiel de corrosion 
pour différentes températures à une vitesse de rotation de 1000 tr.min-1  
et après 2 et 15 heures d’immersion dans une solution de NaCl 0,5 M  
désaérée et saturée en CO2 : (□) 40 °C, (♦) 60 °C 
 
Les paramètres associés aux diagrammes d'impédance sont donnés dans le tableau III-
5. Ils ont été obtenus graphiquement [17]. On peut observer que pour 2 heures d’immersion il 
y a une diminution des valeurs de RT et une augmentation des valeurs de Q et de CDC avec 
l’augmentation de la température. Pour 15 heures d’immersion, un comportement opposé est 
observé. Ces résultats sont en accord avec les résultats précédents, qui indiquent que la 
formation d’une couche de produits de corrosion sur la surface de l'acier est favorisée pour 
des températures plus élevées et pour les plus longs temps d'immersion. On peut noter que 
pour 2 heures d’immersion les valeurs de CDC sont relativement élevées, ceci peut être dû à 
l’absence d’une couche de produits de corrosion car le temps d’immersion n’est pas suffisant 
pour qui soit formée. 
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Tableau III-5. Paramètres obtenus à partir des diagrammes d’impédance pour deux  
temps d’immersion et deux températures 
 
Temps d’immersion / h 2 15 
Température / °C 40 60 40 60 
RT  
Ω cm2 
110 78 868 2959 
α   0,79 0,79 0,85 0,81 
Q  
MΩ-1 cm-2 sα 
783 862 208 134 
CDC 
µFcm-2 
179 202 60 24 
 
III.3. Vitesses de corrosion obtenues à partir des résultats électrochimiques 
 
Les valeurs de la vitesse de corrosion (VC) de l’acier pour les différentes conditions 
étudiées ont été obtenues en utilisant l’équation de Faraday [24] : 
 
ρ
 
=
PEiK corr .. VC                                                 (Eq. III-4) 
 
K est une constante (3,27x10-3 mm.g.µA-1.cm-1.an-1), ρ est la densité du métal (7,86 g/cm3) et 
PE est le poids équivalent d'acier au carbone (PE = 28). Il convient de souligner que les 
valeurs de icorr ont été obtenues soit à partir des courbes courant-tension (tableau III-1), soit en 
utilisant l’équation de Stern et Geary (Eq. II-1) et les données d’impédance. Pour cela, les 
valeurs de RT ont été directement lues sur les diagrammes d’impédance (figure III-6 et III-9) 
et des valeurs moyennes des pentes de Tafel ont été utilisées : 70 mV dec-1 pour βa et 190 mV 
dec-1pour βc. Ces valeurs ont été utilisées car il a été difficile d’obtenir ces grandeurs avec 
précision à cause de l’absence de linéarité pour certaines courbes de polarisation. Il fait 
souligner que dans certains cas, la vitesse de corrosion a été calculée avec l’équation de Stern 
et Geary simplifiée (Icorr =  βa/2,3RT), c'est-à-dire, en utilisant les pentes anodiques et la 
résistance de transfert. Ceci est dû au fait que la cinétique cathodique est contrôlée par le 
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transport de matière pour les temps d’immersion courts, βc est infini et l’équation peut être 
simplifiée. 
 
En comparant les valeurs de icorr obtenues par les deux méthodes, un bon accord a été 
observé. Un exemple est montré sur la figure III-10, pour une vitesse de rotation de 400 
tr.min-1 et une température de 25°C. Les mêmes résultats ont été obtenus pour les autres 
conditions expérimentales. 
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Figure III-10. Valeurs de icorr obtenues après différents temps d’immersion, pour une vitesse 
de rotation de 400 tr.min-1 :(○) graphiquement à partir des courbes courant-tension, (●) avec 
l’équation de Stern et Geary 
 
La figure III-11 présente les vitesses de corrosion obtenues après différents temps 
d’immersion et pour trois vitesses de rotation à une température de 25 °C. On observe que la 
vitesse de corrosion diminue en fonction des deux paramètres étudiés. Ces résultats sont 
attendus puisqu’une augmentation des valeurs de RT, et une diminution des densités de 
courant anodiques et cathodiques ont été observées pour les fortes vitesses de rotation et les 
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plus longs temps d’immersion. A partir des données expérimentales, les courbes ont été 
graphiquement extrapolées pour un temps d'immersion plus long (30 heures). On peut 
constater que la vitesse de corrosion devient faible et indépendante de la durée d'immersion et 
de la vitesse de rotation. Les diagrammes d’impédance obtenus consécutivement pour trois 
vitesses de rotation après 15 heures d'immersion (figure III-7) confirment ce résultat. La taille 
des diagrammes d'impédance ne change pas lorsque la vitesse de rotation a été modifiée.  
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Figure III-11. Vitesses de corrosion obtenues après différents temps d’immersion, pour une 
température de 25°C et pour trois vitesses de rotation :  
(▲) 400 tr.min-1, (■) 1000 tr.min-1, (●) 1600 tr.min-1 
 
La variation de la vitesse de corrosion de l'acier au carbone pour trois températures et 
deux temps d'immersion est donnée sur la figure III-12. La vitesse de corrosion calculée pour 
la durée d'immersion courte (2 heures) augmente avec la température tandis que pour un 
temps d'immersion de 15 heures, la vitesse de corrosion diminue fortement. Comme cela a été 
mentionné précédemment, lorsque la température augmente, la dissolution du métal est plus 
élevée et la solubilité du carbonate de fer diminue. Ainsi, pour 2 heures d'immersion, la 
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dissolution de fer est importante, mais le temps d'immersion n'a pas été suffisant pour 
permettre la formation d’une couche protectrice de produit de corrosion (carbonate de fer). 
Néanmoins, après 15 heures d'immersion, le produit de solubilité de FeCO3 est dépassé et la 
couche de carbonate de fer bloque la surface de l'acier. 
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Figure III-12. Vitesses de corrosion obtenues pour trois températures et 
 deux temps d’immersion : (○) 2 heures, (●) 15 heures 
 
L’analyse des résultats électrochimiques montrent que la vitesse de corrosion de 
l’acier API 5L-X65 en milieu CO2 diminue en fonction du temps d’immersion, de la vitesse 
de rotation et de la température. Ces résultats sont expliqués pour la formation de produits de 
corrosion qui bloquent la surface de l’acier et diminuent la surface active disponible pour la 
réduction du proton. Afin d’identifier les produits de corrosion des analyses de surface par 
MEB et EDS ont été effectuées. 
 
 
 
Chapitre III
 
 
73 
III.4.  Caractérisation de surface par microscopie électronique à balayage 
 
Les observations au MEB effectuées après divers temps d'immersion, pour différentes 
vitesses de rotation et pour différentes températures sont présentées sur la figure III-13.  
 
2 heures, 25 °C 
400 tr.min-1 
 
1600 tr.min-1 
 
1000 tr.min-1, 15 heures 
25°C 
 
60°C 
 
 
Figure III-13. Photomicrographies MEB obtenues sur la surface de l’acier  
API 5L-X65 dans une solution de NaCl 0,5 M désaérée et saturée en CO2 pour 
différentes conditions expérimentales 
 
Sur les photomicrographies deux caractéristiques principales ont été observées en 
fonction des conditions expérimentales : 
 
• Les produits de corrosion présentent un motif d’aspect similaire à celui observé sur les 
échantillons non corrodés, ce qui correspond aux deux zones définies : α-Fe et perlite 
(figure II-9). 
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• Plus les essais sont réalisés dans des conditions extrêmes, c’est-à-dire, fortes vitesses de 
rotation, longs temps d’immersion et températures élevées, plus la surface de l’électrode 
est recouverte d’une couche relativement homogène de produits de corrosion. 
 
A plus grand grossissement (figure III-14), on peut voir que certaines parties ne sont 
pas corrodées et la corrosion s’est produite autour d’une zone non attaquée. Un couplage 
galvanique serait responsable de ce comportement, ceci est plus marqué pour les conditions 
extrêmes. Farelas et al. [6] ont récemment confirmé que la cémentite forme de manière 
préférentielle des sites cathodiques avec une faible surtension favorisant l’évolution de 
l'hydrogène. Cela conduit à la formation de cellules microgalvaniques entre la cémentite et la 
ferrite ce qui conduit à la dissolution sélective d’une phase et influence la cinétique par effet 
galvanique. Ces résultats sont également en accord avec les résultats constatés par Paolinelli 
et al. [25] et Crolet et al. [26]. En outre, une dissolution plus forte a eu lieu à l'interface entre 
la zone attaquée et la matrice. Ce comportement est en accord avec des résultats concernant le 
couplage galvanique (couples Al/Cu ou Al/Mg), où une activité plus élevée a été observée à 
l'interface entre l'anode et la cathode, due à une augmentation locale du courant [27]. 
 
  
 
Figure III-14. Photomicrographies MEB obtenues sur la surface de l’acier API 5L-
X65 après 15 heures d’immersion dans une solution de NaCl 0,5 M désaérée et saturée en 
CO2 pour une vitesse de rotation de 1000 tr.min-1 et une température de 25 °C 
 
Les photomicrographies MEB (figure III-15), obtenues pour le même échantillon 
après décapage des produits de corrosion, permettent d’identifier les lamelles de cémentite 
présentes dans la microstructure, indiquant que la ferrite a été dissoute en laissant les zones de 
perlite en relief, ce qui confirme le rôle cathodique de la perlite dans le processus de 
corrosion.  
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Figure III-15. Photomicrographies MEB obtenues sur la surface de l’acier API 5L-
X65 après décapage des produits de corrosion (même échantillon que la figure III-14) 
 
La figure III-16 compare le spectre EDS réalisé sur la surface de l’acier API 5L-X65 
après 15 heures d’immersion à 60°C avec le spectre EDS d’un échantillon témoin de 
carbonate de fer pur. Ces deux spectres sont tout à fait comparables avec la présence des pics 
du fer, du carbone et d’oxygène. Ce résultat plaide en faveur de la formation de carbonate de 
fer sur la surface de l’électrode d’acier lors de l’immersion en milieu CO2. 
 
a) 
 
b) 
 
Figure III-16. Spectres EDS obtenus sur : a) la surface de l’acier API 5L-X65 après 15 
heures d’immersion dans une solution de NaCl 0,5 M désaérée et saturée en CO2 à 60°C et b) 
un échantillon témoin de carbonate de fer pur 
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L’analyse couplée des résultats électrochimiques et la caractérisation de surface 
suggèrent la formation de produits de corrosion qui couvrent partiellement la surface du métal 
et qui augmente sa protection à mesure que la vitesse de rotation, le temps d'immersion et la 
température augmentent. Ces résultats peuvent être expliqués de la manière suivante : la 
dissolution de l’acier sous forme d’ions ferreux (Fe+2) est favorisée par ces paramètres. Ainsi, 
pour ces conditions expérimentales, quand la limite de solubilité de cette espèce à l'interface 
métal / électrolyte est atteinte, la précipitation d'un film composé principalement de carbonate 
de fer se produit sur la surface de l'électrode ce qui diminue la vitesse de corrosion de l’acier. 
De plus, il est probable que la dissolution du fer conduise à des espaces confinés entre les 
lamelles de cémentite, saturés en ions Fe2+ avec une rapide augmentation du pH due aux 
réactions de réduction (Eq. I-3 et I-4), ce qui entraînerait la précipitation de FeCO3 entre les 
lamelles. La perlite serait alors recouverte par le carbonate de fer (zones cathodiques), ce qui 
retarderait le processus de corrosion. Ces résultats sont en accord avec le travail de Quiroz et 
al. [28] qui ont montré que quand la séparation entre les lamelles de cémentite est grande, une 
dissolution préférentielle de la ferrite (partie de la perlite) est observée. Le mécanisme 
proposé par ces auteurs est présenté sur la figure III-17. 
 
 
Figure III-17. Mécanisme de corrosion de l’acier API 5L-X65 en milieu CO2 d’après Quiroz 
et al. [28] 
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III.5.  Conclusions 
 
Le processus de corrosion de l’acier API 5L-X65 en milieu CO2 a été étudié en 
utilisant des techniques électrochimiques et analyses de surface. A partir des essais 
électrochimiques la vitesse de corrosion pour les différentes conditions expérimentales (temps 
d'immersion, vitesse de rotation et température) a été calculée. L’analyse couplée des résultats 
électrochimiques et la caractérisation de surface suggère la formation de produits de corrosion 
composés principalement de carbonates de fer qui couvrent partiellement la surface du métal 
et qui augmentent sa protection à mesure que la vitesse de rotation, le temps d'immersion et la 
température augmentent, ce qui diminue la vitesse de corrosion. Les résultats obtenus dans 
cette section seront utilisées comme référence pour évaluer les propriétés inhibitrices de 
corrosion de nouvelles formulations multifonctionnelles. 
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Chapitre IV : Evaluation d’un traitement inhibiteur contre  
la corrosion en milieu CO2 
 
Ce chapitre est consacré à l’évaluation d’un traitement contre la corrosion de l’acier en 
milieu CO2. Les composés retenus ont été choisis pour leur efficacité élevée en tant qu’agents 
antitarte et antihydrate [1, 2, 3]. Dans une première partie, le mode d’action des composés 
issus de l’Aloe Vera (Gel de l’Aloe Vera et l’Acibar) ainsi que l’influence de leur 
concentration ont été étudiés. Par ailleurs, la dodécylamine, qui est un inhibiteur de corrosion 
commercial a été testée afin de comparer son efficacité à celle des autres produits et d’évaluer 
un possible effet de synergie lorsqu’ils sont utilisés en mélange. Dans une deuxième partie, 
les concentrations des composés issus de l’Aloe Vera et celles de la dodécylamine ont été 
optimisées afin d’obtenir un mélange inhibiteur qui puisse assurer à moindre coût une bonne 
protection vis-à-vis de la corrosion. De plus, les effets du temps d’immersion et de la 
température ont été analysés sur l’efficacité des différents mélanges. Tous les essais 
électrochimiques ont été effectués dans une solution désaérée et saturée avec CO2. 
Finalement, afin de confirmer les résultats électrochimiques, des mesures de perte de masse et 
une analyse par interférométrie optique ont été effectuée. Ces essais ont été réalisés effectués 
en simulant les conditions réelles sur le terrain. 
 
Sommaire 
 
IV.1. Caractérisation de l’action inhibitrice des composés issus de l’Aloe Vera et de 
la dodécylamine ...................................................................................................................... 82 
IV.1.1. Effet du Gel de l’Aloe Vera (GAV) ...............................................................82 
IV.1.2. Effet de l’Acibar (A) ...................................................................................85 
IV.1.3. Effet de la dodécylamine..............................................................................88 
IV.1.4. Calcul de l’efficacité de chaque composé........................................................91 
IV.1.5. Observation de la surface par microscopie optique ...........................................92 
IV.1.6. Effet du temps d’immersion..........................................................................93 
 
IV.2. Mise au point d’une formulation multifonctionnelle à base de gel d’Aloe vera et 
d’Acibar + dodécylamine....................................................................................................... 95 
IV.2.1.  Comportement électrochimique de l’acier au carbone en présence des mélanges de 
GAV + dodécylamine et d’Acibar + dodécylamine................................................................. 95 
Chapitre IV
 
 
81 
IV.2.2. Observation de la surface par microscopie optique .........................................100 
IV.2.3. Effet du temps d’immersion........................................................................101 
IV.2.4. Effet de la température...............................................................................103 
IV.2.5. Perte de masse de l’acier au carbone ............................................................108 
IV.2.6. Interférométrie optique ..............................................................................112 
 
IV.3. Conclusions ........................................................................................................... 113 
 
IV.4. Références bibliographiques ............................................................................... 114 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Chapitre IV
 
 
82 
IV.1. Caractérisation de l’action inhibitrice des composés issus de l’Aloe Vera et de la 
dodécylamine  
 
Afin d'étudier l’efficacité des produits extraits de l'Aloe Vera, des essais 
électrochimiques ont été réalisés pour différentes concentrations de gel d'Aloe Vera et 
d'Acibar. Pour cela, la vitesse de rotation de l’électrode de travail à été fixée à 1000 tr.min-1, 
la température à 25 °C et deux temps d'immersion ont été choisis (2 heures et 15 heures). 
L'effet de la dodécylamine a été aussi évalué afin de comparer l'efficacité de ces produits pour 
inhiber la corrosion en milieu CO2 et d'étudier un éventuel effet de synergie. 
 
IV.1.1. Effet du Gel de l’Aloe Vera (GAV) 
 
Les courbes de polarisation obtenues pour l’acier au carbone en présence de 
différentes concentrations de GAV sont montrées sur la figure IV-1. Afin de déterminer le 
mode d’action de ce composé, les courbes courant-tension ont été comparées à une courbe de 
référence obtenue sans inhibiteur. En fonction de la concentration testée, les cinétiques 
anodique et cathodique sont plus ou moins affectées. Pour les deux temps d’immersion, on 
observe que pour les plus faibles concentrations de GAV (2000 et 5000 ppm), les densités de 
courant cathodique et anodique augmentent légèrement alors que pour les plus fortes 
concentrations, un comportement inverse est observé. Ces mêmes comportements sont plus 
marqués pour 15 heures d’immersion. Ainsi, le GAV agit comme un inhibiteur mixte pour des 
concentrations égale ou supérieures à 10000 ppm. 
 
Dans le domaine anodique, pour une surtension d’environ 150 mV – 200 mV, une 
zone de pré-passivation est observée. Ce phénomène est le même que celui qui est observé en 
l’absence d’inhibiteur [4]. Dans le domaine cathodique, on observe un changement de la pente 
à mesure que la concentration de GAV augmente, ce qui indique que la cinétique cathodique 
devient de plus en plus contrôlée par le transfert de charge. On peut attribuer ce changement 
de mécanisme à la formation d’une couche de produits de corrosion et/ou inhibiteur qui 
bloque la surface. 
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Figure IV-1. Courbes courant-tension obtenues après 2 heures et 15 heures d’immersion au 
potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en présence du gel de l’Aloe Vera : (■) 2000 ppm, (□) 
5000 ppm, (●) 10000 ppm, (+) 20000 ppm et (--) sans inhibiteur 
 
La figure IV-2 montre les diagrammes d’impédance obtenus au potentiel de corrosion 
pour différentes concentrations de GAV après 2 heures et 15 heures d’immersion. Les 
spectres ont la même allure quelle que soit la concentration testée et le temps d’immersion. Ils 
sont constitués d’une boucle capacitive à moyennes fréquences et d’un début de boucle 
inductive à basses fréquences, comme en l’absence d’inhibiteur [5-11]. Cependant la taille des 
diagrammes est affectée par la concentration testée, ce qui est plus marqué pour 15 heures 
d’immersion. Comparativement aux résultats obtenus sans inhibiteur, la taille de la boucle 
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diminue pour les plus faibles concentrations de GAV, tandis que pour les plus fortes 
concentrations un comportement inverse a été observé. Ces résultats peuvent s'expliquer par 
le fait que de faibles concentrations de GAV inhibent la formation de la couche de carbonate 
de fer, alors que pour les plus fortes concentrations de GAV il y a une diminution de la 
surface active par la présence d’une couche protectrice de produits de corrosion et/ou 
d’inhibiteur, c’est-à-dire dans ce cas-là, la protection apportée par les produits de corrosion 
peut-être renforcée ou favorisée par la présence du gel d’Aloe Vera [12, 13]. Ces résultats 
sont en accord avec les résultats observés sur les courbes courant-tension (figure IV-1). 
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Figure IV-2. Diagrammes d’impédance électrochimique relevés après 2 heures et 15 heures 
d’immersion au potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en présence de Gel d’Aloe Vera : (■) 
2000 ppm, (□) 5000 ppm, (●) 10000 ppm, (+) 20000 ppm et (--) sans inhibiteur 
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Les paramètres associés aux diagrammes d’impédance sont donnés dans le tableau IV-
1. De façon générale, on peut voir que les valeurs de résistance diminuent et les valeurs de Q 
et de CDC augmentent quand on utilise 2000 et 5000 ppm de GAV. Cependant, quand la 
concentration de GAV est de 10000 et 20000 ppm un comportement inverse est observé, 
c’est-à-dire, les valeurs de RT augmentent et les valeurs de Q et de CCD diminuent.  
 
Tableau IV-1. Paramètres caractéristiques obtenus à partir des diagrammes d’impédance 
relevés après 2 heures et 15 heures d’immersion au potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en 
présence de différentes concentrations de GAV 
 
Inhibiteur / ppm 0 2000 5000 10000 20000 
Temps 
d’immersion / h 
2 15 2 15 2 15 2 15 2 15 
RT / Ω cm2 143 555 131 128 197 148 256 1934 618 2040 
α   0,76 0,78 0,76 0,77 0,73 0,82 0,80 0,83 0,84 0,88 
Q / MΩ-1 cm-2 sα 445 440 731 1579 681 1349 406 166 231 204 
CCD / µFcm-2 82 86 138 408 96 485 95 42 71 87 
 
IV.1.2. Effet de l’Acibar (A) 
 
Les courbes de polarisation obtenues pour l’acier au carbone en présence de 
différentes concentrations d’Acibar sont montrées sur la figure IV-3. Les conditions 
opératoires sont identiques à celles utilisées pour le GAV. 
 
Contrairement aux résultats obtenus avec le GAV, quel que soit le temps d’immersion, 
les densités des courants anodique et cathodique diminuent pour toutes les concentrations 
testées par rapport aux résultats obtenus sans inhibiteur. La diminution des densités de courant 
anodique et cathodique est plus marquée pour les plus faibles concentrations d’Acibar (2000 
et 5000 ppm). Dans le domaine anodique pour une surtension d’environ 150 mV – 200 mV 
une zone de pré-passivation a été observée pour toutes les concentrations testées. Dans le 
domaine cathodique, on observe que la cinétique est contrôlée par le transfert de charge et que 
la pente de la courbe est quasiment la même pour toutes les concentrations testées. 
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Figure IV-3. Courbes courant-tension obtenues après 2 heures et 15 heures d’immersion au 
potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en présence d’Acibar : (■) 2000 ppm, (□) 5000 ppm, 
(●) 10000 ppm, (+) 2000 ppm et (--) sans inhibiteur 
 
La figure IV-4 montre les diagrammes d’impédance électrochimique obtenus en 
présence d’Acibar. Ils sont constitués d’une boucle capacitive à moyennes fréquences et d’un 
début de boucle inductive à basses fréquences, la boucle inductive tend à se fermer sur elle-
même en donnant naissance à une autre boucle capacitive, qui indique la transition active - 
passive du métal. On peut voir que la taille de la boucle capacitive augmente avec l'utilisation 
de l'Acibar par rapport au résultat obtenu sans inhibiteur et que celle-ci est similaire pour 
toutes les concentrations testées.  
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Figure IV-4. Diagrammes d’impédance électrochimique relevés après 2 heures et 15 heures 
d’immersion au potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en présence d’Acibar : 
(■) 2000 ppm, (□) 5000 ppm, (●) 10000 ppm, (+) 20000 ppm et (--) sans inhibiteur 
 
Les paramètres caractéristiques des diagrammes d’impédance sont présentés dans le 
tableau IV-2. On peut voir que les valeurs de résistance augmentent lors de l'utilisation de 
l'Acibar et qu’elles sont relativement proches quelle que soit la concentration. Par ailleurs, les 
valeurs de résistance sont plus élevées pour 15 heures d’immersion. En ce qui concerne les 
valeurs de Q et de CDC, elles diminuent avec l'utilisation de l'Acibar. 
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Tableau IV-2. Paramètres caractéristiques obtenus à partir des diagrammes d’impédance 
relevés après 2 heures et 15 heures d’immersion au potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1  
en présence de différentes concentrations d’Acibar 
Inhibiteur / ppm 0 2000 5000 10000 20000 
Temps 
d’immersion / h 
2 15 2 15 2 15 2 15 2 15 
RT / Ω cm2 143 555 782 1082 841 1194 592 901 831 1110 
α   0,76 0,78 0,83 0,81 0,86 0,84 0,81 0,82 0,80 0,84 
Q / MΩ-1 cm-2 sα 445 440 120 129 98 202 109 67 87 109 
CDC / µFcm-2 82 86 31 24 29 57 20 13 14 30 
 
Ces résultats montrent que les produits extraits de l’Aloe Vera ont un effet inhibiteur 
pour certaines concentrations, car les courbes de polarisation montrent une diminution des 
valeurs de densité de courant et les diagrammes d’impédance révèlent une augmentation des 
valeurs de RT et une diminution des valeurs de Q et de CDC. 
 
IV.1.3. Effet de la dodécylamine 
 
La dodécylamine, qui est un inhibiteur de corrosion commercial [14, 15] a été testée 
afin de comparer son efficacité à celle du GAV et de l’Acibar et d’évaluer un possible effet de 
synergie lorsqu’ils sont utilisés en mélange. Les courbes de polarisation obtenues pour l’acier 
au carbone en présence de deux concentrations de dodécylamine sont données sur la figure 
IV-5. Les conditions opératoires sont identiques à celles utilisées pour le GAV et l’Acibar. 
Sur cette figure, on peut observer des comportements différents en fonction de la 
concentration utilisée. Avec 50 ppm de dodécylamine, la cinétique cathodique reste 
pratiquement inchangée, alors qu'il y a une augmentation de la densité de courant anodique et 
le potentiel de corrosion est déplacé vers des valeurs plus cathodiques. Avec 500 ppm de 
dodécylamine, il y a une très nette diminution des courants anodique et cathodique et comme 
pour 50 ppm il y a un déplacement du potentiel de corrosion vers des valeurs plus négatives, 
ce comportement est plus marqué pour 15 heures d’immersion. Il faut préciser que les 
mesures ont été également réalisées avec 1000 ppm, mais à cette concentration, la 
dodécylamine est peu soluble. 
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Figure IV-5. Courbes courant-tension obtenues après 2 heures et 15 heures d’immersion au 
potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en présence de dodécylamine : 
 (○) 50 ppm, (●) 500 ppm, (--) sans inhibiteur 
 
La figure IV-6 montre les diagrammes d’impédance électrochimique obtenus en 
présence de dodécylamine. Ils sont constitués de deux boucles capacitives. Les diagrammes 
sont relativement aplatis. La taille du diagramme diminue avec 50 ppm et augmente avec 500 
ppm de dodécylamine. Ces résultats sont en accord avec ceux observés sur les courbes 
courant-tension (Figure IV-5) 
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Figure IV-6. Diagrammes d’impédance électrochimique relevés après 2 heures et 15 heures 
d’immersion au potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en présence de dodécylamine : (○) 50 
ppm, (●) 500 ppm, (--) sans inhibiteur 
 
Les paramètres caractéristiques des diagrammes d’impédance sont donnés dans le 
tableau IV-3. Il faut souligner que pour 500 ppm de dodécylamine on observe la présence 
d’une deuxième constante du temps. La constante observée à hautes fréquences est attribuée à 
l'effet filmant de la dodécylamine [16]. Les valeurs des paramètres (Rf, αf et Qf) assignées à la 
constante de temps hautes fréquences sont reportées dans le tableau IV.3.   
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Dans le tableau IV-3 on note que les valeurs de résistance de transfert de charge (RT) 
diminuent et les valeurs de Q et de CDC augmentent lors de l'utilisation de 50 ppm de 
dodécylamine. Quand la concentration de dodécylamine est de 500 ppm un comportement 
inverse est observé. Par ailleurs, les valeurs de résistance sont plus élevées après 15 heures 
d’immersion. Les valeurs de la résistance du film (Rf) et de Qf augmentent avec le temps 
d’immersion.  
 
Tableau IV-3. Paramètres caractéristiques obtenus à partir des diagrammes d’impédance 
relevés après 2 heures et 15 heures d’immersion au potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en 
présence de différentes concentrations de dodécylamine 
Inhibiteur / ppm 0 50 500 
Temps d’immersion / h 2 15 2 15 2 15 
RT / Ω cm2 143 555 106 113 1180 1674 
α 0,76 0,78 0,70 0,76 0,42 0,4 
Q / MΩ-1 cm-2 sα 445 440 1550 2250  462 357 
CCD / µFcm-2 82 86 229 600 - - 
Rf / Ω cm2 - - - - 220 606 
αf - - - - 0,78 0,70 
Qf / MΩ-1 cm-2 sα - - - - 42 64 
 
IV.1.4. Calcul de l’efficacité de chaque composé.  
 
Les valeurs des densités de courant de corrosion ont été obtenues graphiquement 
(Graph.) et ont été calculées (Cal.) en utilisant l’équation de Stern et Geary (Eq. III-5). Les 
résultats sont donnés dans le tableau IV-4, il faut souligner que l’erreur de ces mesures est 
d’environ 5 %. De façon générale, les résultats obtenus par les deux méthodes montrent la 
même tendance, cependant, les valeurs calculées sont toujours plus faibles. On peut noter que 
l’efficacité de tous les produits testés (à l’exception des valeurs calculées pour 10000 ppm de 
GAV et 2 heures d’immersion) est très similaire avec une valeur moyenne, en utilisant la 
méthode graphique, de 91 % et 92 % pour 2 heures et 15 heures d’immersion respectivement, 
et de 82 % et 83 % en utilisant l’équation de Stern et Geary. Compte-tenu des résultats 
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obtenus, trois concentrations ont été retenues pour les essais complémentaires : 10000, 5000 
et 500 ppm de GAV, d’Acibar et de dodécylamine respectivement.  
 
Tableau IV-4. Efficacités obtenues à partir des courbes de polarisation et calculées 
par la méthode de Stern et Geary après 2 heures et 15 heures d’immersion au  
potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en présence de différentes 
 concentrations de GAV, d’Acibar et de dodécylamine 
 
Efficacité / % 
 
GAV Acibar Dodécylamine 
Temps 
d’immersion / h 
2 15 2 15 2 15 
Concentration 
ppm 
Graph./Cal. Graph./Cal Graph./Cal  Graph./Cal Graph./Cal Graph./Cal 
500 - - - - 93/85 93/88 
2000 - - 92/84 94/79 - - 
5000 - - 90/84 96/84 - - 
10000 94/48 89/87 85/74 88/73 - - 
20000 96/81 92/89 90/83 92/80 - - 
 
IV.1.5. Observation de la surface par microscopie optique  
 
Les surfaces des électrodes ont été observées macroscopiquement après 15 heures 
d’immersion dans la solution agressive en l’absence et en présence de chacun des produits à la 
concentration optimale (figure IV-7). On observe qu’en l’absence d’inhibiteur, l’effet de la 
corrosion sur la surface de l’électrode apparaît sous forme de spirales liées à 
l’hydrodynamique. En présence de GAV, la surface de l’électrode est similaire. Pour l’Acibar, 
l’effet de la corrosion est beaucoup moins marqué et en présence de dodécylamine, la surface 
de l’électrode apparaît brillante. 
 
L’analyse des résultats électrochimiques a montré que tous les produits testés ont une 
efficacité relativement proche. Cependant, les observations par microscopie optique révèlent 
que la dodécylamine a un effet inhibiteur beaucoup plus important que les produits extraits de 
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l'Aloe Vera. Pour cette raison, le comportement de l'acier au carbone en présence des 
mélanges de ces produits a été étudié, afin d'évaluer une éventuelle synergie et/ou une bonne 
compatibilité entre eux. Cela permettrait de proposer une formulation multifonctionnelle qui 
soit capable de lutter contre la formation de carbonates, d'hydrates de gaz naturel et contre la 
corrosion en milieu CO2. 
 
 
 
Sans inhibiteur 10000 ppm de GAV 
  
5000 ppm d’Acibar 500 ppm de Dodécylamine 
 
Figure IV-7. Photographies de la surface des électrodes après 15 heures d’immersion 
en l’absence et en présence de GAV, d’Acibar et de dodécylamine 
IV.1.6. Effet du temps d’immersion 
 
Dans la section précédente deux temps d'immersion ont été étudiés (2 heures et 15 
heures) et plusieurs concentrations ont été testées. Afin d’étudier plus en détail l'effet de ces 
produits, la concentration optimale pour chacun d’entre eux a été retenue : 10000 ppm pour le 
gel d’Aloe Vera, 5000 ppm pour l’Acibar et 500 ppm pour la dodécylamine et les diagrammes 
d’impédance ont été relevés pour différents temps d’immersion : 2 heures, 6 heures, 10 heures 
et 15 heures. La figure IV-8 montre les diagrammes d’impédance obtenus au potentiel de 
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corrosion pour le GAV, l’Acibar et la dodécylamine respectivement, à une vitesse de rotation 
de 1000 tr.min-1 et une température de 25°C. 
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Figure IV-8. Diagrammes d’impédance électrochimique relevés au potentiel de 
corrosion à 1000 tr.min-1 en présence de : 10000 ppm de gel d’Aloe Vera, 
5000 ppm d’Acibar et 500 ppm de dodécylamine pour différents temps d’immersion :  
(♦) 2 heures, (□) 6 heures, (●) 10 heures et (+) 15heures 
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On peut voir que dans le cas du GAV la taille de la boucle capacitive est presque la 
même pour les 10 premières heures d'immersion, et à partir de 15 heures la taille de celle-ci 
augmente. Dans le cas de l’Acibar, la taille de la boucle capacitive est à peu près constante 
après 6 heures d'immersion, tandis que pour la dodécylamine la taille de la boucle n'est 
pratiquement pas influencée par le temps d'immersion. Ces résultats suggèrent que la 
dodécylamine protège plus vite la surface de l'échantillon, suivie par l'Acibar et par le GAV. 
 
Pour le GAV et l'Acibar, une seule constante de temps a été observée, tandis que pour 
la dodécylamine deux constantes ont été mises en évidence. La constante de temps haute 
fréquence est attribuée à l'effet filmant du composé. En raison de la difficulté d'observer ces 
deux constantes sur les diagrammes de Nyquist, les résultats ont été aussi tracés en utilisant 
les diagrammes de Bode. 
 
IV.2. Mise au point d’une formulation multifonctionnelle à base de gel 
d’Aloe Vera et d’Acibar + dodécylamine 
IV.2.1. Comportement électrochimique de l’acier au carbone en présence des mélanges 
de GAV + dodécylamine et d’Acibar + dodécylamine 
 
Après l’étude de chacun des composés, les mélanges de GAV avec la dodécylamine et 
l'Acibar avec la dodécylamine ont été étudiés. Pour cela, la concentration de la dodécylamine 
a été fixée à 500 ppm en faisant varier les concentrations des autres composés. Les propriétés 
inhibitrices des différents mélanges ont également été étudiées à l’aide du relevé du tracé des 
courbes courant-tension et des diagrammes d’impédance. Ces mesures ont été réalisées dans 
les mêmes conditions que celles utilisées pour les composés seuls. 
 
Mélange GAV + dodécylamine 
 
La figure IV-9 montre les courbes courant-tension et les diagrammes d’impédance 
obtenus pour l’acier au carbone en présence de différentes concentrations de GAV et 500 ppm 
de dodécylamine. On peut observer que le potentiel de corrosion est influencé par la présence 
de ces formulations. Il est plus anodique que celui obtenu en l’absence d’inhibiteur.  
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Dans le domaine cathodique, on peut observer que pour le mélange contenant 20000 
ppm de GAV les densités de courant augmentent. Cependant, pour le mélange contenant une 
plus faible concentration de GAV (5000 ppm et 10000 ppm) les densités de courant diminuent 
par rapport à la courbe sans inhibiteur. Dans le domaine anodique, les courants diminuent 
quelle que soit la concentration de GAV dans le mélange.  
 
Les diagrammes d’impédance obtenus pour ces mélanges sont constitués d’une boucle 
capacitive à moyennes fréquences et d’un début de boucle inductive à basses fréquences. Une 
augmentation de la taille de la boucle capacitive est observée quelle que soit la concentration 
de GAV dans le mélange. Cependant, la taille de la boucle est plus grande pour le mélange 
contenant 10000 ppm de GAV. Ceci est en accord avec les résultats stationnaires mettant en 
évidence l’existence d’une concentration optimale de GAV dans le mélange (10000 ppm de 
GAV + 500 ppm de dodécylamine).  
 
Mélange Acibar + dodécylamine 
 
La figure IV-10 montre les courbes courant-tension et les diagrammes d’impédance 
obtenus pour l’acier au carbone en présence de différentes concentrations d’Acibar et 500 
ppm de dodécylamine. On peut observer que le potentiel de corrosion est également influencé 
par la présence de ces formulations, mais contrairement au cas précédent, ne dépend pas de la 
concentration de chaque composé dans la formulation. Il est toujours plus anodique que celui 
obtenu en l’absence d’inhibiteur.  
 
Les courbes courant-tension révèlent une diminution des densités de courant anodique 
et cathodique pour les trois concentrations d’Acibar testées dans le mélange par rapport à la 
courbe sans inhibiteur. De la même façon, on peut observer que sur les diagrammes 
d’impédance, la taille de la boucle capacitive augmente pour les mélanges testés. Cependant, 
il y a une augmentation plus marquée pour les mélanges contenant la plus faible concentration 
d’Acibar (2000 ppm d’Acibar + 500 ppm de dodécylamine et 5000 ppm d’Acibar + 500 ppm 
de dodécylamine). 
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Figure IV-9. Courbes courant-tension et diagrammes d’impédance électrochimique relevés 
après 15 heures d’immersion au potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en présence du Gel 
d’Aloe Vera + dodécylamine : (■) 5000 + 500 ppm, (□) 10000 + 500 ppm, 
 (●) 20000 + 500 ppm, (--) sans inhibiteur 
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Figure IV-10. Courbes courant-tension et diagrammes d’impédance électrochimique relevés 
après 15 heures d’immersion au potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en présence d’Acibar 
+ dodécylamine : (■) 2000 + 500 ppm, (□) 5000 + 500 ppm, (●) 10000 + 500 ppm, 
 (--) sans inhibiteur. 
 
Afin de comparer les résultats obtenus pour les deux mélanges, les courbes de 
polarisation et les diagrammes d’impédance sont reportés pour les concentrations optimisées 
sur la figure IV-11. Les résultats obtenus en l’absence d’inhibiteur sont également présentés. 
Sur les courbes de polarisation, on observe que quel que soit le mélange testé, le potentiel de 
corrosion est déplacé vers de valeurs plus anodiques comparativement à la valeur de Ecorr en 
l’absence d’inhibiteur et une diminution des densités de courant cathodique et anodique a été 
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observé. Les diagrammes d’impédance mettent clairement en évidence que les deux mélanges 
étudiés présentent un comportement similaire. Les spectres ont la même allure quel que soit le 
mélange testé. Ils sont constitués d’une boucle capacitive à moyennes fréquences et d’un 
début de boucle inductive à basses fréquences. On peut observer que la taille des diagrammes 
est comparable pour les deux mélanges testés. De plus, le pouvoir protecteur pour ces deux 
mélanges a été calculé comme dans les cas précédent, les résultats obtenus sont de 95 % et 93 
% pour le mélange de GAV + dodécylamine et Acibar + dodécylamine respectivement. 
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Figure IV-11. Courbes courant-tension et diagrammes d’impédance électrochimique relevés 
après 15 heures d’immersion au potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en présence de : 
 (○) 10000 ppm GAV + 500 ppm dodécylamine, (●) 5000 ppm Acibar + 500 ppm 
dodécylamine, (--) sans inhibiteur 
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IV.2.2. Observation de la surface par microscopie optique 
 
Les surfaces de l’électrode ont été observées macroscopiquement après 15 heures 
d’immersion dans la solution agressive en présence des deux mélanges optimisés. Les 
photographies présentées sur la figure IV-12 ne montre aucune différence entre l’état initial de 
la surface et l’état final : les électrodes apparaissent brillantes. Les résultats obtenus suggèrent 
que les deux mélanges ont un comportement similaire, c’est-à-dire, ils modifient et protègent 
la surface de l’acier de façon comparable [12, 13], cependant, il faut souligner que la 
concentration de l'Acibar est deux fois plus faible que celle du GAV. 
 
                               
Etat initial de la surface 
                               
10000 ppm de GAV + 500 ppm de dodécylamine 
                               
5000 ppm d’Acibar + 500 ppm de dodécylamine 
 
Figure IV-12. Photographies de la surface des électrodes avant et après 15 heures 
d’immersion en présence des mélanges optimisés 
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L’analyse des résultats électrochimiques montre que l’efficacité des composés étudiés 
séparément et des mélanges oscille entre 89 % et 96 %. Les observations au microscope 
optique montrent que la surface reste quasiment inchangée lors de l’utilisation de la 
dodécylamine que ce soit séparément ou en mélange. Ces résultats montrent que la 
dodécylamine a un effet protecteur plus élevé que les produits extraits de l'Aloe Vera. Par 
ailleurs, ces résultats suggèrent qu’il n’y a pas une synergie entre ces composés mais il y a 
une compatibilité entre eux, c’est-à-dire, la dodécylamine garde son pouvoir inhibiteur de 
corrosion en présence des composés extraits de l’Aloe Vera. 
 
IV.2.3. Effet du temps d’immersion 
 
Dans la section précédente plusieurs mélanges ont été testés en utilisant un temps 
d’immersion de 15 heures. Afin d’étudier plus en détail l'effet de ces mélanges les 
diagrammes d’impédance ont été relevés pour les deux mélange optimisés et pour différents 
temps d’immersion : 2 heures, 6 heures, 10 heures et 15 heures. Les figures IV-13 et IV-14 
montrent les diagrammes d’impédance obtenus au potentiel de corrosion pour chaque 
mélange optimal, à une vitesse de rotation de 1000 tr.min-1 et une température de 25°C. 
 
Pour le cas du GAV et de l'Acibar une seule constante de temps a été observée, tandis 
que pour le cas de dodécylamine il existe deux constantes, comme cela a été mentionné ci-
dessus. Le même phénomène a été observé pour les mélanges testés, c’est-à-dire, deux 
constantes de temps ont été trouvés. En raison de la difficulté d'observer ces deux constantes 
en coordonnées de Nyquist, ces résultats ont été tracés en utilisant les diagrammes de Bode. 
La seconde constante observée à des hautes fréquences est attribuée à l'effet filmant qui 
produit la dodécylamine sur la surface de l'échantillon [16]. 
 
De plus, on peut voir que dans le cas de GAV + dodécylamine le module augmente en 
fonction du temps d’immersion, cependant, dans le cas de l’Acibar + dodécylamine il est le 
même pour tous les temps d’immersion.  
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Figure IV-13. Diagrammes de Bode relevés au potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en 
présence de 10000 ppm de GAV + 500 ppm de dodécylamine pour différents temps 
d’immersion : (○) 2 heures, (■) 6 heures, (□) 10 heures et (●) 15 heures 
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Figure IV-14. Diagrammes de Bode relevés au potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en 
présence de 5000 ppm d’Acibar + 500 ppm de dodécylamine pour différents temps 
d’immersion : (○) 2 heures, (■) 6 heures, (□) 10 heures et (●) 15 heures 
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IV.2.4. Effet de la température 
 
Avant d’étudier l’évolution du comportement de ces mélanges avec la température, 
une analyse ATG a été réalisée pour chacun des produits, afin d'étudier leur stabilité 
thermique. Les résultats sont présentés sur la figure IV-15. Les courbes bleues représentent la 
perte de masse subie par l'échantillon, tandis que les courbes rouges sont les dérivés de la 
perte de masse. D'autre part, les valeurs négatives sur l'axe des ordonnées indiquent une 
diminution de la masse lorsque la température augmente. La figure montre que la perte de 
masse en fonction de la température pour le Gel de l'Aloe Vera et l'Acibar est similaire dans la 
gamme de température étudiée, montrant une perte de masse de près de 40 % de sa masse 
initiale. La perte de masse commence à une température comprise entre 100 et 125 °C qui 
peut être attribuée à la perte d'eau. Tandis que pour la dodécylamine, on observe une perte de 
mase de 100 %, qui commence à une température de 115 °C.  
 
Les résultats montrent que les trois produits testés possèdent une stabilité thermique 
dans la gamme de températures évaluée dans cette étude (25 °C – 60 °C).  
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a) GAV 
 
b) Acibar 
 
c) Dodécylamine 
 
 
Figure IV-15. Analyses thermogravimétriques de : a) GAV, b) Acibar et c) dodécylamine. 
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Afin d’étudier l’évolution du comportement de ces mélanges avec la température des 
courbes courant-tension et des diagrammes d’impédance électrochimique ont été obtenus à 
des températures de 40 °C et 60 °C. 
 
Les figures IV-16 et IV-17 présentent les courbes courant-tension et les diagrammes 
d’impédance tracés aux différentes températures étudiées après 15 heures d’immersion pour 
les mélanges GAV + dodécylamine et Acibar + dodécylamine respectivement. 
 
Dans les deux cas étudiés, les courbes courant-tension montrent une augmentation des 
densités anodique et cathodique avec la température. Les diagrammes d’impédance 
conservent la même allure que dans le cas précédent et montrent une décroissance de la taille 
de la boucle avec la température, ces résultats sont en accord avec l’augmentation du courant 
observée sur les courbes courant-tension, ce qui indique une augmentation du processus de 
corrosion. Il faut noter que ce comportement est moins marqué pour le mélange d’Acibar + 
dodécylamine. 
 
En tenant compte des résultats obtenus, les courbes courant-tension et les diagrammes 
d’impédance ont été effectués avec la dodécylamine à 40 °C et 60 °C, les résultats sont 
présentés sur la figure IV-18. La dodécylamine conduit au même comportement que les 
mélanges ci-dessus, c'est-à-dire, les courbes courant-tension montrent une augmentation de la 
densité du courant anodique et cathodique et les diagrammes d’impédance une diminution de 
la taille de la boucle capacitive, indiquant une diminution de sa capacité à inhiber la corrosion 
lors de l'augmentation de la température. 
 
En tenant compte de la stabilité thermique des produits, les résultats électrochimiques 
en fonction de la température peuvent être attribués à la désorption de la dodécylamine de la 
surface de l’acier qui empêche la formation d'un film protecteur et provoque une 
augmentation de la vitesse de corrosion [17]. 
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Figure IV-16. Courbes courant-tension et diagrammes d’impédance électrochimique relevés 
après 15 heures d’immersion au potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en présence de Gel 
d’Aloe Vera + dodécylamine (10000 ppm+ 500 ppm) et différentes températures :  
(♦) 25°C, (○) 40°C, (●) 60°C 
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Figure IV-17. Courbes courant-tension et diagrammes d’impédance électrochimique relevés 
après 15 heures d’immersion au potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en présence d’Acibar 
+ dodécylamine (5000 ppm + 500 ppm) et différentes températures :  
(♦) 25 °C, (○) 40 °C, (●) 60°C 
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Figure IV-18. Courbes courant-tension et diagrammes d’impédance électrochimique relevés 
après 15 heures d’immersion au potentiel de corrosion à 1000 tr.min-1 en présence 500 ppm 
de dodécylamine et différentes températures : (♦) 25 °C, (○) 40 °C, (●) 60°C 
 
IV.2.5. Perte de masse de l’acier au carbone 
 
Pour confirmer les résultats obtenus par les mesures électrochimiques, la vitesse de 
corrosion de l’acier en l’absence et en présence de l’Acibar, de la dodécylamine et du 
mélange de ces deux produits a été calculée en réalisant des mesures de perte de masse. Parmi 
le GAV et l'Acibar, ce dernier a été choisi pour effectuer ces tests car les résultats obtenus 
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pour les deux produits étaient relativement proches. De plus, la concentration requise pour ce 
produit est plus petite et le mélange de l’Acibar + dodécylamine présente moins d’instabilité 
en fonction de la température. 
 
Les échantillons ont été préparés avec l’acier API 5L-X65 selon la norme ASTM G1 
(voir annexe 1) [18]. Les tests ont été effectués deux fois afin de s’assurer de la 
reproductibilité des essais en utilisant une solution 5M de NaCl, une température de 25 °C, 
120 heures d’immersion et une pression de CO2 de 1,03 bar. De l’azote a été ensuite ajouté au 
système pour obtenir une pression finale de 103 bars. Ces conditions correspondent aux 
conditions réelles rencontrées dans les puits de pétrole. La figure IV-19 montre la 
photographie des échantillons avant le test de perte de masse.  
 
 
Figure IV-19. Photographies des échantillons avant d'être soumis aux  
essais de perte de masse. 
 
Après 120 heures d'immersion, les échantillons ont été décapés avec une solution 
Clarke, pour enlever les produits de corrosion et déterminer la masse finale en utilisant la 
technique décrite dans la norme ASTM G1 [18], pour ensuite calculer la vitesse de corrosion 
de l’acier. La figure IV-20 présente les résultats de vitesse de corrosion obtenus lors des 
mesures de perte de masse. Il y a une nette diminution de la vitesse de corrosion lorsque ces 
produits sont utilisés, cependant, il convient de noter qu'il y a une plus grande diminution 
dans le cas de la dodécylamine et du mélange d'Acibar + dodécylamine, ce qui corrobore les 
résultats électrochimiques et les observations de surface par microscopie optique. 
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Figure IV-20. Vitesses de corrosion obtenues après 120 heures d’immersion, 1,03 bar de 
pression de CO2 et une température de 25 °C.   
 
La figure IV-21 montre les photos des échantillons après avoir été soumis aux essais 
de corrosion. Les photographies à gauche montrent des échantillons non décapés, tandis que 
les photographies de droite montre les mêmes échantillons après le décapage. On observe la 
présence d’une couche de produits de corrosion sur les surfaces sans décapage de tous les 
échantillons analysés. La photographie IV-21-d correspondant à l'étude du mélange d'Acibar 
+ dodécylamine attire l'attention car elle révèle une couche de produits de corrosion plus 
uniforme. Ces couches de produits de corrosion ont été enlevées afin d'observer l'état réel des 
surfaces. En général, les surfaces après le décapage sont en bon état. L'échantillon analysé en 
présence de l'Acibar + dodécylamine, montre la surface la moins dégradée. Ces résultats 
visuels sont en accord avec les résultats présentés à la figure IV-20. 
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Echantillons non décapés Echantillons décapés 
a) Sans inhibiteur 
  
b) Acibar 
  
c) Dodécylamine 
  
d) Acibar + dodécylamine 
   
 
Figure IV-21. Photographies des échantillons après le test de corrosion en présence de : a) 
sans inhibiteur, b) 15 % d’Acibar, c) 150 ppm de dodécylamine et  
d) 15 % d’Acibar + 150 ppm de dodécylamine  
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IV.2.6. Interférométrie optique 
 
Après les mesures de perte de masse, l’un des échantillons a été utilisé pour une 
analyse par interférométrie optique. Ce type d’analyse permet de visualiser la topographie et 
la morphologie de la surface du métal. Étant donné que les résultats sont relativement 
similaires, nous ne présenterons que le cas du mélange d’Acibar + dodécylamine (figure IV-
22). 
 
 
Figure IV-22. Profils obtenus par interférométrie de la surface de l’échantillon après l'essai 
de corrosion avec le mélange d’Acibar + dodécylamine. a) profil à deux dimensions du 
contraste maximum, b) profil en trois dimensions du contraste maximum, c) profil de 
contraste minimal à deux dimensions, d) profil transversal à deux dimensions 
 
Les profils à deux et trois dimensions de contraste élevé (figures IV-20 a et b) 
indiquent la présence de quelques piqûres de faible profondeur. L’interférométrie optique 
fournit également des informations sur la forme de la croissance des piqûres grâce au profil à 
deux dimensions générées par la section transversale de l’échantillon, comme l’illustre la 
photographie de la figure IV-20 d. Ces piqûres pourrait être considérées comme étroites et peu 
profondes, avec une orientation microstructurale verticale [19]. 
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La figure IV-22 est un exemple des différents profils obtenus par interférométrie 
optique pour l’échantillon traité avec le mélange d'Acibar + dodécylamine qui montre une 
surface homogène avec quelques piqûres de faible profondeur (6,0 µm). Tandis que dans le 
cas où on a évalué la dodécylamine et l’Acibar, des piqûres de 6,5  µm et 19,4  µm 
respectivement ont été trouvées. Sur la base de ces résultats et des ceux obtenus dans la figure 
IV-20 on peut conclure que la dodécylamine a un meilleur effet inhibiteur que l’Acibar et que 
d’autre part l'Acibar et la dodécylamine sont compatibles entre eux. 
 
IV.3. Conclusions 
 
Les résultats électrochimiques et de perte de masse montrent que les produits extraits 
de l’Aloe Vera et la dodécylamine testés séparément ou en mélanges ont un pouvoir 
protecteur comparable. Cependant, les résultats obtenus par microscopie optique suggèrent 
que la dodécylamine a un effet inhibiteur plus marqué, car la surface reste quasiment 
inchangée lors de son utilisation que ce soit séparément ou en mélange. Par ailleurs, ces 
résultats montrent qu’il n’y a pas une synergie entre ces composés mais il y a une bonne 
compatibilité entre eux. Ceci constitue un point très important pour l’utilisation de ces 
traitements qui permettent d’augmenter la fiabilité et la rentabilité pour la production du 
pétrole et du gaz. 
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Conclusions et perspectives 
 
 
Le but principal de cette thèse était d’évaluer les propriétés inhibitrices de corrosion 
d’un traitement multifonctionnel « vert » utilisé dans l’industrie pétrolière. Pour cela, les 
efficacités des produits extraits de l’Aloe Vera ont été déterminées principalement par des 
mesures électrochimiques. Ces produits ont été choisis car ils empêchent la formation simultanée 
d’hydrates de gaz naturel et de plaques de carbonate de calcium dans la production de pétrole et 
gaz. 
 
Le premier objectif de ce travail a été tout d’abord de mieux connaître le mécanisme 
d’action du CO2 sur l’acier au carbone API 5L-X65, pour ensuite évaluer les propriétés 
inhibitrices de corrosion de ces nouvelles formulations multifonctionnelles. Pour ce faire, 
l’influence des conditions hydrodynamiques, du temps d’immersion et de la température sur les 
processus de corrosion en l’absence d’inhibiteur a été étudiée par des mesures électrochimiques 
(courbes de polarisation, courbes de Levich et spectroscopie d’impédance électrochimique) avec 
une électrode à disque tournant et des analyses de surface.  
 
Les courbes de polarisation ont montré une diminution de la densité des courants 
anodique et cathodique en fonction du temps d’immersion, de la vitesse de rotation et de la 
température, ce qui est plus marqué dans le domaine cathodique. De plus, un changement de 
mécanisme a été observé dans le domaine cathodique, en passant d’un contrôle diffusionel 
pour des temps d’immersion courts (2 heures) à un contrôle par transfert de charge pour des 
temps d’immersion plus longs (15 heures). D’autre part, les diagrammes d’impédance ont la 
même allure quel que soi le temps d’immersion, la vitesse de rotation et la température. Ils 
sont constitués d’une boucle capacitive à moyennes fréquences et d’un début de boucle 
inductive à basses fréquences. La boucle capacitive est généralement décrite comme étant 
représentative de la résistance de transfert de charge sur le métal nu ou dans les pores d'une 
couche de produits de corrosion déposée sur la surface métallique et la boucle inductive est 
attribuée aux processus de relaxation d'espèces adsorbées à l'interface. La boucle inductive 
tend à se fermer sur elle-même en donnant naissance à une autre boucle capacitive qui indique 
la transition active-passive du métal. L'amplitude des diagrammes est affectée par les trois 
variables étudiées. Plus particulièrement, la taille de la boucle capacitive augmente avec le 
temps d'immersion, la vitesse de rotation et la température. 
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A partir des essais électrochimiques, la vitesse de corrosion pour les différentes 
conditions expérimentales a été déterminée afin de mieux comprendre l’influence de chacun 
des paramètres sur le phénomène de corrosion par le CO2. La vitesse de corrosion de l’acier en 
milieu CO2 diminue en fonction du temps d’immersion, de la vitesse de rotation et de la 
température.  
 
D’autre part, la caractérisation de surface par MEB a mis en évidence deux 
caractéristiques principales en fonction des conditions expérimentales : 
 
• Les produits de corrosion présentent un motif d’aspect similaire à celui observé sur les 
échantillons non corrodés, ce qui correspond aux deux zones définies : α-Fe et perlite. 
• Plus les essais sont réalisés dans des conditions extrêmes, c’est-à-dire, fortes vitesses de 
rotation (1600 tr.min-1), longs temps d’immersion (15 heures) et hautes températures (60 
°C), plus la surface de l’électrode est recouverte d’une couche relativement homogène de 
produits de corrosion. 
 
D’autre part, cette caractérisation a montré que certaines parties de l’acier ne sont visiblement 
pas corrodées et la corrosion s’est produite autour d’une zone non attaquée. Un couplage 
galvanique serait responsable de ce comportement, ceci est plus marqué pour les conditions 
extrêmes. 
 
L’analyse couplée des résultats électrochimiques et la caractérisation de surface 
confirment la formation de produits de corrosion composés principalement de carbonates de 
fer qui couvrent partiellement la surface du métal et qui augmentent sa protection à mesure 
que la vitesse de rotation, le temps d'immersion et la température augmentent, ce qui diminue 
la vitesse de corrosion. 
 
Puis, les propriétés inhibitrices des composés extraits de l’Aloe Vera, ainsi que la 
dodécylamine, qui est un inhibiteur de corrosion commercial, ont été étudiées à l’aide des mesures 
électrochimiques, d’analyses de surface et par perte de masse afin de comparer leur efficacité et 
d’évaluer un possible effet de synergie lorsqu’ils sont utilisés en mélange. L’analyse des résultats 
électrochimiques a montré que l’efficacité varie entre 89 et 96 % pour tous les cas étudiés, 
c’est-à-dire pour les composés étudiés séparément et pour les mélanges. Les observations par 
microscopie optique montrent que la surface reste quasiment inchangée avec la dodécylamine 
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lorsqu’elle est utilisée seule ou en mélange. Ces résultats montrent que la dodécylamine a un 
effet protecteur plus élevé que les produits extraits de l'Aloe Vera. Par ailleurs, ces résultats 
révèlent qu’il n’y a pas de synergie entre ces composés mais il y a une compatibilité entre 
eux, c’est-à-dire, la dodécylamine garde son pouvoir inhibiteur de corrosion en présence des 
composés extraits de l’Aloe Vera.  
 
Sur les diagrammes d’impédance une seule constante de temps a été observée pour les 
produits extraits de l’Aloe Vera et les diagrammes ont la même allure que ceux obtenus sans 
inhibiteur, tandis que pour la dodécylamine, seule ou en mélange, deux constantes de temps 
ont été observées. La deuxième constante à haute fréquence a été attribuée à l'effet filmant 
que produit la dodécylamine sur la surface de l'échantillon, ce qui entraîne une protection 
contre la corrosion. 
 
L’effet de la température a été aussi étudié pour les mélanges et la dodécylamine, 
indiquant une diminution de leur capacité à inhiber la corrosion avec l'augmentation de ce 
paramètre, c'est-à-dire, les courbes courant-tension montrent une augmentation de la densité 
de courant anodique et cathodique et les diagrammes d’impédance une diminution de la taille 
de la boucle capacitive. Ce comportement a été attribué à une augmentation de la solubilité de 
dodécylamine qui empêche la formation du film protecteur et provoque une augmentation de 
la vitesse de corrosion de l’acier. 
 
Pour terminer, les mesures de perte de masse ont été effectuées pour vérifier les 
résultats obtenus par électrochimique sur l’efficacité de l’acibar, de la dodécylamine et du 
mélange de ces deux produits. Une nette diminution de la vitesse de corrosion lors de 
l'utilisation de ces produits a été observée, cependant, une plus grande efficacité a été relevée 
dans le cas de la dodécylamine et du mélange d'Acibar + dodécylamine, ce qui corrobore les 
résultats électrochimiques et les observations de la surface obtenues par microscopie optique. 
 
Les produits extraits de l’Aloe Vera évalués au cours de ce travail de thèse représentent 
une perspective d’avenir pour la protection simultanée contre la formation de plaques de 
carbonate, la formation d’hydrates de gaz naturel et le processus de corrosion en milieu CO2. Ceci 
constitue un point très important pour l’utilisation de ces traitements qui permettent d’augmenter 
la fiabilité et la rentabilité pour la production du pétrole et du gaz. Cependant, une étude devra 
être réalisée en ce qui concerne l’effet de la température. Pour des températures élevées, les 
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produits extraits de l’Aloe Vera devraient être mélangés avec un autre produit inhibiteur de 
corrosion, qui soit efficace par rapport à la température. 
 
De plus, il serait approprié d’analyser plus en détail la surface des échantillons, afin 
d'établir avec plus de précision la formation de produits de corrosion et leur interaction avec les 
produits extraits de l’Aloe Vera, dans le but d'améliorer la capacité de protection contre la 
corrosion de ces produits. 
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